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Ricko Akhsan Pradana dan Sisi Pamela Luberty Sinaga, Jurusan Teknik Kimia, 
Fakultas Teknik, Universitas Brawijaya, Mei 2021, Studi Pengaruh Rasio Dopan Fe2O3 
dan Temperatur Kalsinasi Terhadap Karakteristik Komposit TiO2/Fe2O3 Sebagai Material 
Fotokatalis, Dosen Pembimbing: Supriyono, ST., MT. dan Dr. Eng. Christina Wahyu K, 
ST., MT. 
Pewarna sintesis dalam penggunaanya di industri manufaktur tekstil mengalami 
peningkatan, hal ini berakibat pada peningkatan limbah sebagai hasil dari proses produksi. 
Salah satu teknologi alternatif remediasi limbah yang saat ini banyak dikembangkan adalah 
proses degradasi fotokatalitik. TiO2 dalam aplikasinya saat ini tengah banyak dikaji 
sebagai material fotokatalis. Namun besarnya energi celah pita yang dimiliki oleh TiO2 
mengakibatkan material ini hanya dapat bekerja pada spektrum cahaya tak tampak. 
Penggunaan spektrum cahaya tak tampak ini menyebabkan semakin besarnya kebutuhan 
akan konsumsi energi. Oleh karena itu, perlu dilakukan optimalisasi peningkatan performa 
fotokatalis sehingga TiO2 dapat bekerja pada daerah spektrum cahaya tampak.  
TiO2 dilakukan optimalisasi dengan mengkompositkannya menggunakan material 
doping yaitu Fe2O3 pada variasi 0%; 1%; 2%; dan 3% (wt/wt Ti (IV) isopropoxide). Sintesis 
komposit TiO2/Fe2O3 menggunakan metode sol gel dengan TTIP sebagai prekursor Ti dan 
etanol sebagai pelarut. Proses homogenisasi Fe2O3 di dalam fase cair TTIP  menggunakan 
ultrasonic homogenizer selama 60 menit. Komposit kemudian dikalsinasi pada berbagai 
variasi temperatur yaitu 200, 400, dan 600 ºC untuk mengetahui struktur fase dan ukuran 
kristal. Komposit TiO2/Fe2O3 dilakukan uji karakterisasi berupa XRD, SEM-EDX dan 
DRS. Pada penelitian ini, untuk mengetahui efektivias dari komposit TiO2/Fe2O3 yang 
telah dibuat, dilakukan uji performa menggunakan MO sebagai model pada limbah tekstil 
pada iradiasi spektrum cahaya tampak dan tak tampak (non-visile light) selama 180 menit. 
Hasil uji XRD menunjukkan belum ada indikasi terbentuknya fase kristal pada 
kalsinasi 200 ºC. Fase kristal mulai terlihat pada variasi kalsinasi 400 ºC dan 600 ºC yang 
secara berturut-turut menunjukkan persentase fase anatas sebesar 72,78% dan 78,83% serta 
ukuran kristal secara berturut-turut sebesar 26,06 nm dan 38,23 nm. Dari analisa DRS 
diperoleh harga energi celah pita (Eg) pada variasi 0; 1; 2; dan 3% dopan Fe2O3 pada 
kalsinasi 600 ºC secara berturut-turut adalah 3,35; 3,28; 3,24; dan 2,96 eV. Hasil degradasi 
fotokatalitik menggunakan cahaya tampak menunjukkan kecenderungan peningkatan 
persentase degradasi akhir (t=180 menit) seiring dengan meningkatnya komposisi dopan 
Fe2O3; sedangkan kecenderungan berbeda ditunjukkan oleh penggunaan spektrum cahaya 
tampak dalam degradasi fotokatalitik MO. Dari hasil tersebut, penambahan dopan Fe2O3 
mampu menggeser daerah serapan material TiO2 ke arah sinar tampak; dengan efektivitas 
degradasi MO terbaik sebesar 77,26% pada variabel 3%-600 ºC komposit TiO2/Fe2O3. 
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SUMMARY 
Ricko Akhsan Pradana and Sisi Pamela Luberty Sinaga, Chemical Engineering 
Department, Faculty of Engineering, Brawijaya University, May 2021, Study of Fe2O3 
Dopant Ratio and Calcination Temperature Effects on TiO2/Fe2O3 Composite 
Characteristics as a Photocatalyst Material, Academic Supervisor: Supriyono, ST., MT. 
and Dr. Eng. Christina Wahyu K, ST., MT. 
Synthetic dyes in the textile manufacturing industry have increased, which causes 
an increase of waste as a result of the production process. One of the alternative waste 
remediation technologies currently being developed is the photocatalytic degradation 
process. Application of TiO2 is currently being studied as a photocatalyst material. 
However, the high value of TiO2 band gap energy means that this material can only work 
on the non-visible light spectrum area which causes a greater requirement for energy 
consumption. Therefore, it is necessary to optimize the performance improvement of 
photocatalyst so TiO2 material can work on the visible light spectrum area. 
TiO2 optimization was carried out by composite using a doping materials Fe2O3 at a 
0%; 1%; 2%; and 3% (wt/wt Ti (IV) isopropoxide) variation. Synthesis of TiO2/Fe2O3 
composite used the sol gel method with TTIP as the Ti precursor and ethanol as solvent. 
The homogenization process of Fe2O3 particles in the TTIP liquid phase used an ultrasonic 
homogenizer for 60 minutes. In this study, to determine the phase structure and crystallite 
size, calcination temperature was given at 200, 400, and 600 ºC points. TiO2/Fe2O3  
composite were tested for XRD, SEM-EDX and DRS characterization. To determine the 
effectiveness of TiO2/Fe2O3 composites that have been made,  a performance testing was 
carried out using MO as a model for textile waste. The performance testing is carried out 
on irradiation on visible and non-visible light spectrum for 180 minutes.           
 The XRD analysis shows that there was no indication of the crystalline phase  
formation at the 200 ºC calcination temperature. Crystal phase began to appear on 
variations of calcination at 400 ºC and 600 ºC which showed the percentage of anatase 
phase are 72.78% and 78.83% respectively; the crystallite size was obtained at 26.06 nm 
and 38.23 nm respectively. From DRS analysis, the bandgap energy (Eg) at 0; 1; 2; and 3% 
dopant Fe2O3 variations in 600 ºC calcination were obtained at 3.35; 3.28; 3.24; and 2.96 
eV respectively. The result of photocatalytic degradation using non-visible light (UV) 
show an increasing percentage at the final degradation (t=180 minutes) along with the 
increase of Fe2O3 composition; while a different pattern was shown by the use of non-
visible light spectrum on MO photocatalytic degradation. From these results, the addition 
of Fe2O3 dopants was able to shift the TiO2 absorption area being on visible light; with the 
best effectiveness of MO photocatalytic degradation reach at 77.26% in 3%-600 ºC 
TiO2/Fe2O3 composite. 
Keywords: Crystallite size, Eg, phase structure, photocatalytic, TiO2/Fe2O3  
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1.1 Latar Belakang 
Sektor industrialisasi di Indonesia saat ini mengalami peningkatan yang pesat. 
Indonesia dikategorikan dalam proporsinya sebagai negara industri dibuktikan dengan 
kontribusi sektorial manufacturing value bagi perekonomian nasional mencapai lebih dari 
20%. Hal ini didukung dengan data yang dihimpun oleh Direktori Industri Manufaktur, 
pada tahun 2019 jumlah industri manufaktur pada skala sedang maupun skala besar 
mencapai 33.923 perusahaan. Besarnya jumlah industri manufaktur akan terus meningkat 
seiring dengan proyeksi terus meningkatnya jumlah populasi penduduk Indonesia pada 
tahun 2030 mencapai 295 juta penduduk (BPS, 2019).  
Tren kenaikan jumlah industri manufaktur akan berbanding lurus dengan besarnya 
kenaikan limbah yang dihasilkan dari proses produksi. Saat ini, jumlah permintaan atas 
penggunaan pewarna sintesis sebagai material penting dalam aplikasinya pada industri 
tekstil, kosmetik, polimer, maupun percetakkan mengalami peningkatan yang signifikan. 
Berdasarkan data yang dihimpun oleh Global Business Guide Indonesia mencatatkan 
terjadinya peningkatan penggunaan pewarna sintetis di industri manufaktur tekstil lebih 
dari 700.000 ton selama 2018, yang mengakibatkan peningkatan pada jumlah polutan 
limbah cair dalam subsektor industri tekstil.  Adanya kandungan auksokrom dan kromofor 
pada pewarna sintesis membuatnya memiliki sifat sebagai pewarna yang kuat dan memiliki 
struktur yang kompleks serta stabil sehingga tidak cukup mudah untuk terdegradasi 
(Hindryawati, 2020). 
Hindryawati (2020) melaporkan bahwa dari banyaknya jenis pewarna sintesis, 
sebanyak 70% pewarna sintesis yang telah diproduksi dan dipergunakan di seluruh dunia 
adalah pewarna azo. Umumnya, limbah dari pewarna azo akan menyebabkan sulitnya 
proses degradasi secara biologi sebagai akibat dari adanya ikatan rangkap (-N=N-) pada 
senyawa tersebut. Berbagai permasalahan akan muncul pada  penggunaan senyawa azo 
sebagai pewarna tekstil seperti memberikan efek mutagenitas serta karsinogenitas terhadap 
lingkungan sekitar. Hal ini menunjukkan bahwa saat ini aspek limbah hasil proses industri 





Di lain sisi, beberapa metode pengolahan pada limbah cair industri tekstil secara 
konvensional telah banyak dikembangkan antara lain ozonisasi, klorinasi, biodegradasi, 
dan adsorpsi. Namun kebutuhan biaya operasional yang relatif tinggi, kurangnya efisiensi 
waktu, dan kemungkinan akan adanya dampak permasalahan baru bagi lingkungan 
membuat beberapa metode tersebut ditinggalkan. Salah satu teknologi alternatif remediasi 
limbah yang saat ini banyak dikembangkan adalah metode degradasi fotokatalitik (Utubira 
dkk, 2006).  
TiO2 merupakan semikondutor logam yang dalam pengaplikasiannya tengah 
banyak dikembangkan sebagai material fotokatalis karena inert secara kimia dan biologi, 
kestabilan terhadap kondisi termal dan korosi, tidak beracun, kemampuan daya oksidasi 
yang tinggi (Eg= 3,2 eV), serta harga dan ketersediaan yang relatif terjangkau (Abdullah, 
2009 : Koci dkk, 2009). Besarnya energi celah pita (band gap energy) yang dimiliki TiO2 
sebanding dengan energi yang dimiliki oleh cahaya UV pada gelombang 365 nm, 
mengakibatkan fotokatalis TiO2 hanya bisa bekerja pada spektrum cahaya tak tampak 
(Abdullah, 2009). Diperlukan adanya optimalisasi pada peningkatan performa fotokatalis 
TiO2. Salah satu upaya yang dapat dilakukan dalam peningkatan performa aktivitas 
fotokatalis TiO2 yaitu berupa penggunaan material doping. Mineral hematit (Fe2O3) 
memiliki potensi yang dapat digunakan sebagai doping pada fotokatalis TiO2. Hematit 
(Fe2O3) memiliki band gap energy (Eg) sebesar 2,1 eV. Selain mampu menurunkan energi 
celah pita, adanya unsur Fe juga berperan dalam melakukan pencegahan terhadap 
rekombinasi elektron pada pita konduksi ke pita valensi serta meningkatkan kestabilan dan 
sifat fotokatalis TiO2 (Fatimah, 2013: Lalasari, 2012).  
Lalasari dkk (2012) pada penelitian sebelumnya telah mempelajari perbandingan 
efek rasio Fe2O3-TiO2 sebagai hasil dari ekstraksi ilmenit bangka menunjukkan kurang 
optimalnya fotokatalis tersebut dibanding dengan TiO2 P-25 Degussa (komersial) dalam 





 Montmorillonit terhadap degradasi zat warna azo, 
hasilnya menunjukkan tidak adanya penurunan konsentrasi MO (methyl orange) dan MB 
(methylene blue) yang signifikan ketika degradasi fotokatalitik bekerja pada spektrum 
cahaya tak tampak yaitu UV. Pada penelitian ini dilakukan sintesis TiO2 dengan modifikasi 
penambahan dopan Fe2O3 menggunakan metode sol-gel untuk meningkatkan efektivitas 
fotokatalis TiO2. Komposisi Fe2O3 divariasikan untuk mempelajari pengaruh dopan Fe2O3 
terhadap band gap energy serta aktivitas fotokatalis. Selain itu juga dapat dipelajari 
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pengaruh variasi temperatur kalsinasi pada thermal treatment preparasi fotokatalis 
terhadap struktur fase dan ukuran kristal komposit TiO2/Fe2O3. Percobaan uji aktivitas 
fotokatalis akan dipelajari pada fotodegradasi methyl orange yang merupakan jenis dari 
pewarna azo (-N=N-).  
1.2 Rumusan Masalah 
Rumusan masalah pada penelitian ini adalah: 
1. Bagaimana pengaruh temperatur kalsinasi terhadap struktur fase dan ukuran kristal 
komposit TiO2/Fe2O3? 
2. Bagaimana pengaruh penambahan komposisi dopan Fe2O3 terhadap band gap 
energy pada komposit TiO2/Fe2O3? 
3. Bagaimana aktivitas fotokatalitik komposit TiO2/Fe2O3 terhadap fotodegradasi 
methyl orange (MO)? 
1.3 Pembatasan Masalah 
Batasan masalah pada penelitian ini antara lain, 
1. Pada penelitian ini tidak mempelajari pengaruh solvent dan senyawa alkoksida 
terhadap sintesis komposit TiO2/Fe2O3 menggunakan metode sol-gel. Ti (IV) 
isopropoxide (TTIP) dan etanol berturut-turut dalam prosesnya metodel sol-gel 
digunakan sebagai prukursor Ti dan solvent.  
2. Pada penelitian ini hanya mempelajari pengaruh penambahan dopan Fe2O3 sebesar 
0%, 1%, 2%, 3% (wt / TTIP wt) serta temperatur kalsinasi sebesar 200; 400; dan 
600 °C terhadap band gap energy, struktur fase, dan ukuran kristal komposit 
TiO2/Fe2O3. 
3. Pada penelitian ini digunakan MO sebagai model limbah tekstil pada iradiasi UV 
Light (non-visible light) dan Tungsten Lamp (visible light) sebagai spektrum cahaya 
dalam proses degradasi fotokatalik.  
4. Pada penelitian ini tidak mempelajari senyawa akhir sebagai hasil dari proses 
degradasi fotokatalitik.  
5. Pada penelitian ini tidak dilakukan pengujian terhadap luas permukaan dan ukuran 






1.4 Tujuan Penelitian 
Tujuan dari penelitian ini adalah: 
1. Mengetahui pengaruh temperatur kalsinasi terhadap struktur fase dan ukuran kristal 
komposit TiO2/Fe2O3. 
2. Mengetahui pengaruh penambahan komposisi dopan Fe2O3 terhadap band gap 
energy pada komposit TiO2/Fe2O3. 
3. Mengetahui aktivitas fotokatalis komposit TiO2/Fe2O3 terhadap fotodegradasi 
methyl orange (MO) 
1.5 Manfaat Penelitian 
Penelitian ini menghasilkan fotokatalis TiO2/Fe2O3 sebagai material dalam proses 
degradasi limbah methyl orange secara fotokatalitik sehingga performa fotokatalis dapat 
diketahui. Komposit TiO2/Fe2O3 berpotensi untuk diaplikasikan dalam proses remediasi 
limbah pada umumnya dan limbah tekstil pada khususnya menggantikan proses filtrasi, 
biodegradasi, ozonasi maupun klorinasi. Adanya penelitian ini diharapkan dapat 
memberikan manfaat kepada akademisi maupun khalayak umum dan secara khusus 











Fotokatalis terdiri dari dua kata yakni foton dan katalis. Foton berarti cahaya, 
sedangkan katalis merupakan suatu material yang dapat mempercepat reaksi kimia. 
Fotokatalis merupakan suatu material yang dapat mempengaruhi proses laju reaksi tanpa 
ikut berubah secara kimia dengan bantuan sinar atau cahaya. Teknologi yang 
memanfaatkan fotokatalis sangat cocok diaplikasikan pada negara dengan paparan cahaya 
matahari yang tinggi (Otmer dan Krik, 1994). Syarat suatu material dapat dimanfaatkan 
sebagai fotokatalis adalah (Aliah dkk, 2012) : 
1. Berupa semikonduktor yang memiliki energi bandgap 
2. Memiliki sifat oksidasi yang kuat 
3. Ikatan kimia stabil terhadap cahaya 
4. Tidak membentuk senyawa baru 
5. Tidak mudah larut dalam air 
6. Relatif terjangkau 
7. Ramah lingkungan 
Aktivitas fotokatalitis dari fotokatalis dapat dipengaruhi oleh beberapa faktor. 
Faktor yang mempengaruhi aktivitas fotokatalisis antara lain, luas permukaan, kristalinitas 
dan fase kristal. Semakin besar luas permukaan suatu fotokatalis, maka aktivitas 
fotokatalitiknya semakin tinggi (Sutrisno dkk, 2005). Pada material TiO2. Suatu material 
non kristal atau amorf tidak memiliki kemampuan sebagai oksidator dan juga tidak bersifat 
semikonduktor, oleh karena itu tidak dapat dimanfaatkan sebagai fotokatalis. Pada material 
TiO2, fase umum yang biasa dimanfaatkan adalah anatase dan rutil, fase anatase memiliki 
kestabilan yang lebih baik dibandingkan fase rutil. Sehingga, pada umumnya pemanfaatan 






2.2 Prinsip Kerja Semikonduktor Fotokatalis 
Pada dasarnya semikonduktor merupakan material yang memiliki konduktivitas 
listrik lebih tinggi dari isolator tetapi lebih rendah dari konduktor. Pada kondisi temperatur 
yang sangat rendah semikonduktor bersifat sebagai isolator, tetapi akan bersifat sebagai 
konduktor ketika berada pada temperatur ruangan (Sujarwata dan Budi, 2015).  
Dalam prosesnya membentuk sebuah ikatan kovalen, atom-atom penyusun kristal 
semikonduktor saling berdekatan dan berikatan satu sama lain pada valance band yang 
memiliki tingkat energi sebagai Energi Valensi (Ev). Ketika temperatur kristal 
semikonduktor dinaikkan, pada suatu kondisi akan terjadi peningkatan energi termal yang 
menyebabkan terputusnya ikatan kovalen. Terputusnya ikatan kovalen antar atom-atom 
penyusun kristal semikonduktor akan menghasilkan elektron bebas. Keadaan tersebut 
dikenal sebagai conduction band yang memiliki tingkat energi sebagai Energi Konduksi 
(Ec) (Setiawan, 2007). 
 
Gambar 2.1 Peristiwa Eksitasi Elektron (Setiawan, 2007) 
      
 Pita valensi dan pita konduksi merupakan hal penting dalam perananannya sebagai 
material semikonduktor. Besarnya energi minimal yang dibutuhkan oleh suatu elektron 
untuk dapat tereksitasi dari pita valensi menuju pita konduksi disebut sebagai energi celah 
pita (Eg). Besarnya energi celah pita (Eg) berbanding lurus dengan kesulitan elektron 
dalam bereksitasi. Semakin tinggi nilai energi celah pita (Eg) material semikonduktor 
maka semakin sulit elektron untuk tereksitasi karena kebutuhan energi yang diperlukan 
pun semakin besar (Linsebigler dkk, 1995 dalam Hindrayawati, 2020).  
Eksitasi elektron dari pita valensi (pv) menuju pita konduksi (pk) terjadi sebagai 
akibat penyerapan cahaya dengan energi yang sama atau lebih besar dari band gap energy 
yang dimiliki oleh material semikonduktor. Terjadinya eksitasi menyebabkan terbentuknya 
hole bermuatan positif pada pita valensi  (h
+
) dan elektron bermuatan negatif pada pita 
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). Hole berfungsi sebagai suatu oksidator kuat sedangkan elektron berperan 
sebagai reduktor yang baik. Dalam prosesnya, reaksi oksidasi akan terjadi ketika hole 
positif (h
+
) pada pita valensi berinteraksi dengan molekul yang bersifat nukleofilik. 
Sementara itu, ketika elektron pada pita konduksi berinteraksi dengan molekul yang 
bersifat elektrofilik maka molekul tersebut akan mengalami reaksi reduksi dan 
menghasilkan senyawa radikal (Linsebigler dkk, 1995 dalam Hindrayawati, 2020). Pada 
dasarnya dalam semikonduktor terfotogenerasi, hole (h
+
) dapat mengoksidasi OH
-
 maupun 
H2O membentuk radikal hidroksil sedangkan elektron (e
-
) dapat mereduksi oksigen 
menjadi anion super oksida (Gomes, 2003 dalam Hindrayawati, 2020). Tingkat energi 
yang kontinyu pada logam menyebabkan mudahnya rekombinasi elektron yang telah 
tereksitasi oleh foton, hal ini membuat life time hole-elektron menjadi relatif pendek. 
Adanya energi celah pita pada material semikonduktor mencegah terjadinya rekombinasi 
hole-elektron sehingga life time hole-elektron menjadi lebih panjang dalam prosesnya 
untuk melakukan transfer elektron antar muka (Febrian, 2007). Berikut posisi pita 
konduksi, valensi dan besarnya harga band gap energy berbagai semikonduktor terhadap 











Gambar 2.2 Diagram Level-Energy pada Berbagai Semikonduktor pH 0 
2.3 Material TiO2 
 Titanium dioksida (TiO2) merupakan material semikonduktor yang biasa disebut 
sebagai titanium (IV) oxide, memiliki berat molekul 79,87 g/mol (Khataee dan Ali, 2012). 
Dalam pengembangannya sebagai material semikonduktor fotokatalis, TiO2 dikenal 
sebagai katalis pemecah air menjadi oksigen dan hidrogen. Aktivitas fotokatalitik TiO2 





3 bentuk fase kristal yang dimiliki oleh TiO2 yaitu anatas, rutil, dan brookit. Anatas 
memiliki daya absorbansi terhadap visible light yang lebih kecil dibanding rutil karena 
memiliki energi celah pita yaitu sebesar 3,2 eV sementara rutile sebesar 3,0 eV. Meskipun 
secara daya absorbansi terhadap visible light fase rutil lebih baik, namun aktivitas 
fotokatalitik dari fase anatas lebih tinggi dibanding rutil. Hal ini dikarenakan kapasitas 
permukaan adsorbsi terhadap gugus hidroksil yang lebih tinggi dan laju rekombinasi 
pembawa muatan yang lebih rendah dari rutil. Lebih rendahnya aktivitas fotokatalitik fase 
rutil TiO2 dikarenakan memiliki ukuran partikel yang lebih besar, kapasitas permukaan 
adsorbsi dan luas permukaan yang lebih rendah. Selain itu, life time elektron dan hole pada 
fase anatas lebih tinggi sehingga berperan penting dalam peningkatan performa eksitasi 
pita valensi menuju pita konduksi (Rizkiana dkk, 2020). Perbandingan massa rutil yang 
lebih rendah dibanding anatas, menjadikan kristal rutil berperan sebagai “hot spot” pada 
antarmuka semikonduktor sebagai penangkap sinar UV serta mengoptimalkan perpindahan 
elektron dari rutil menuju anatas dan perpindahan hole dari anatas ke rutil (Harum dkk, 
2003).  
 






(a)                                 (b)                                    (c) 
    
Besarnya panjang gelombang UV yang harus dikenai pada semikonduktor TiO2 setara 






Gambar 2.3 TiO2 fase (a) rutil, (b) anatas, (c) brookit (Khataee dan Ali, 2012) 
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Tabel 2.1 Perbedaan sifat struktur kristal anatas dan rutil 
Sifat Anatas Rutil 
Bentuk Kristal Tetragonal Tertragonal 
Band Gap, eV 3,2 3,0 
Volume/gr TiO2, nm
3
 0,034 0,03122 
Massa Jenis, kg/m
3
 3895 4250 













Grup Ruang I41/amd P42/mnm 
Jarak Ti-Ti (Å) 3,79 dan 3,04 3,57 dan 2,96 
Jarak Ti-O (Å) 1,934 dan 1,980 1,949 dan 1,980 
Parameter Kisi Å a = 3,784 
c = 9,517 
a = 4,593 
c = 2,960 
 Sumber: Ahonen, 2001; Marlupi, 2003; Hasibuan, 2012; Landman dkk, 2012 
 
 Hanaor dan Sorrell (2010) melaporkan bahwa transformasi TiO2 anatas ke rutil 
dapat terjadi bergantung terhadap faktor temperatur dan waktu. Perubahan dari fase anatas 
murni menjadi rutil umumnya terjadi pada kondisi temperatur tinggi yaitu pada temperatur 
lebih dari 700 °C secara irreversible. Temperatur transisi bervariasi dalam range 700-1200 
°C sebagai akibat dari penggunaan bahan baku dan metode yang berbeda.  
 
2.4 Pengaruh Dopan Fe2O3 Pada TiO2 
Fe2O3 merupakan material logam yang stabil pada kondisi ambien dengan nilai 
energi celah pita sebesar 2,2 eV. Dengan energi celah pita tersebut menjadikan Fe2O3 dapat 
bekerja pada daerah spektrum cahaya tampak (visible light). Nilai energi celah pita yang 
dimiliki oleh Fe2O3 membuat proses eksitasi elektron dan hole menjadi lebih mudah. 
Namun, rendahnya band gap energy yang dimiliki oleh Fe2O3 juga membuat semakin 
mudahnya rekombinasi pembawa muatan antara elektron dan hole, sehingga membuat life 
time proses fotokatalitik lebih singkat (Mallick dan Dash, 2013).  
 Kehadiran unsur Fe sebagai dopan pada material TiO2 mampu menurunkan energi 





TiO2 membuktikan dapat menggeser daerah serapan ke arah visible light, Hal ini 
mengakibatkan proses eksitasi pada komposit Fe2O3/TiO2 dari pita valensi menuju ke pita 
konduksi membutuhkan energi yang lebih kecil dibandingkan pure TiO2 (Trisunaryanti, 
2018).  
Tabel 2.2 Harga Energi Celah Pita TiO2 dengan Variasi Dopan Fe2O3 
Material Panjang Gelombang Tepi (nm) Eg (eV) 
TiO2 387,159 3,2 
Fe- TiO2  1,5% b/b 400 3,10 
Fe- TiO2  1,75% b/b 414,4 2,99 
Fe- TiO2  2% b/b 417,187 2,97 
Fe- TiO2  2,25% b/b 427,692 2,9 
Fe- TiO2  2,5% b/b 428,467 2,89 
Sumber: Trisunaryanti, 2018 
Meningkatnya  komposisi dopan unsur Fe, semakin meningkatkan panjang 
gelombang tepi. Sementara itu, peningkatan komposisi dopan unsur Fe pun semakin 
memperkecil energi celah pita pada material semikonduktor, hal ini didukung dengan 
besarnya nilai panjang gelombang tepi berbanding terbalik dengan energi. Adanya unsur 
Fe pada senyawa Fe2O3 merupakan unsur yang berperan sebagai donor oksigen yang 
berpengaruh terhadap kisi kristal TiO2. semakin besar kensentrasi  Fe2O3 maka akan 
semakin besar jumlah Fe
3+
 yang menggantikan sebagian atom O pada kristal TiO2 
sehingga terjadi penurunan Eg secara signifikan (Trisunaryanti, 2018).  
Keberadaan dopan Fe2O3 dalam material TiO2, mampu mencegah adanya suatu 
rekombinasi atau kembalinya muatan elektron pada pita konduksi (pk) menuju pita valensi 
(pv) dikarenakan doping unsur Fe berperan sebagai trapping elektron dari pita konduksi 
sehingga proses rekombinasi dengan hole tidak langsung terjadi pada pita valensi. Hal ini 
membuat aktivitas fotokatalis material komposit Fe2O3/TiO2 meningkat (Lalasari dkk, 
2012). 
2.5 Metode Sol-Gel Dalam Sintesis TiO2/Fe2O3 
 Metode sol-gel merupakan metode yang efektif, efisien, sederhana, dan cukup 
mudah dalam suatu sintesis nanopartikel. Dalam prosesnya, metode ini menggunakan 




   
 
 Metode sol-gel memainkan 2 tahapan penting dalam prosesnya yaitu sol dan gel. 
Sol merupakan suspensi koloid yang memiliki padatan-padatan tersuspensi di dalam 
larutannya. Sedangkan gel merupakan campuran koloid antara fase padat dan cair dengan 
fraksi padatan yang terkandung dalam gel lebih besar daripada sol. Pada umumnya tahapan 
proses sol-gel dipengaruhi oleh beberapa seperti hidrolisis, kondensasi, aging, serta 
pengeringan. Pada mekanisme reaksi hidrolisis, terjadi substitusi gugus alkolsida –OR oleh 
gugus hidroksil –OH. Reaksi hidrolisis dalam metode sol-gel terbagi menjadi 2 
berdasarkan kondisinya, yaitu asam dan basa. Hidrolisis pada kondisi asam akan 
meningkatkan kecepatan protonasi gugus alkoksida, sedangkan pada kondisi basa, proses 
hidrolisis berlangsung lebih lama dikarenakan kecenderungan atom oksigen alkoksida 
dalam menolak gugus –OH (Brinker dan Scherer, 1990).  
 Ti(OR)n  +  H2O    Ti(OR)n-1(OH)  +  ROH        (Rilda dkk,2010) 
Rasio air terhadap larutan awal (prekursor) sangat berpengaruh terhadap proses 
reaksi hidrolisis. Peningkatan perbandingan pelarut oleh prekursor sebanding dengan 
peningkatan reaksi hidrolisis yang berlangsung lebih cepat (Brinker dan Scherer, 1990). 
 Proses kondensasi dalam tahapannya terjadi sebelum reaksi hidrolisis selesai yang 
merupakan transisi dari sol menjadi gel. Sama halnya dengan reaksi hidrolisis, tahapan 
kondensasi terbagi menjadi 2 kondisi yaitu asam dan basa. Dalam tahapan ini terjadi 
penggabungan molekul Ti sehingga membentuk ikatan Ti-O-Ti sebagai akibat dari 
perlibatan ligan hidroksil –OH (Catauro dkk, 2015 : Herrera dkk, 2013).  
 Ti-OH   +  HO-Ti    Ti-O-Ti   +  H2O 
 Ti-OR   +   HO-Ti   Ti-O-Ti   +  R-OH     (Gabrielli dkk, 2013)  
 Setelah proses hidrolisis dan kondensasi, dilanjutkan dengan aging (pematangan). 
Selama proses aging, terjadi pembentukan jaringan gel yang lebih kuat dan kaku, serta 
terjadi penyusutan volume dalam larutan. Hal ini disebabkan kandungan partikel padat 
dalam gumpalan fase cair akan mengembun ketika gel mengering. Pada akhir proses 
metode sol-gel, tahapan pengeringan dilakukan untuk penghilangan sisa pelarut yang 











2.6 Penelitian Terdahulu 
 











Penelitian dilakukan untuk 
mengetahui sifat-sifat, kondisi 
optimum serta efektivitas dari 
fotokatalis Bentonit-Fe2O3 dalam 
aplikasinya sebagai fotodegradasi zat 
warna remazol brilliant blue. Variasi 
diberikan pada massa fotokatalis dan 
pH larutan sampel (200 ppm) 
berturut-turut yaitu 50, 100, 150, 
200, 250, 300 mg serta pH 1, 2, 3, 4, 
5, 6, 7, 8, 9, dan 10. Proses iradiasi 
pada daerah spektrum non-visible 
light menggunakan lampu UV 








(2726,9 nm) lebih 
kecil dibandingkan 
pada pure Bentonit 
(2707,6 nm). Pada 
penentuan kondisi 
optimum massa 
fotokatalis dan pH 
berturut-turut 
didapatkan pada 
kondisi 100 mg dan 
pH 4. Efektivitas 
degradasi rata-rata 
menggunakan 
lampu UV sebesar 




























Montmorillonit sebagai aplikasi 
degradasi pada senyawa azo yaitu 
methylen blue dan methyl orange. 
Pada penilitian ini dilakukan 
penentuan konstanta laju reaksi untuk 






proses iradiasi digunakan spektrum 
pada daerah non-visible light yaitu 
lampu UV untuk mengiluminasi 
larutan sampel dengan penambahan 










alam (45,68 nm), 
TiO2-
mentmorillonit 














warna azo C/C0 






dengan profil C/C0 
mendekati 0,00 

















Penelitian dilakukan menggunakan 
metode impregnasi zeolit alam 
dengan TiO2 dalam aplikasinya untuk 
mendegradasi methyl orange secara 
fotokatalitik. Proses kalsinasi 
diberikan pada kondisi temperatur 
400 ºC selama 5 jam. Untuk uji 
aktivitas fotokatalis dilakukan iradiasi 
menggunakan spektrum pada daerah -
non-visible light yaitu lampu UV (3x8 
Watt) selama 180 menit. Beberapa 
variasi dilakukan untuk 
membandingkan performa fotokatalis 
TiO2/Zeolit yaitu dengan menguji 
performa beberapa fotokatalis lain 
seperti pure zeolit, pure TiO2, serta 
perlakuan degradasi methyl orange 
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2.7 Karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD) 
Metode analisa XRD (X-Ray Diffraction) digunakan untuk mengetahui fase suatu 
kristalin yaitu, tingkat kristalinitas, struktur fase dan ukuran kristal. Prinsip kerja dari XRD 
adalah penembakan sinar X pada suatu material sehingga terjadi difraksi dari atom-atom 
yang menyusun suatu bidang material pada berbagai sudut yang berbeda. Pola difraksi 
yang terbentuk, membentuk suatu lintasan yang memenuhi Hukum Bragg, yaitu: 
               (2.1) 
Berdasarkan persamaan diatas terdapat dua variabel yang dapat divariasikan yaitu 
panjang gelombang dan sudut difraksi. Sehingga dalam difraksi, terdapat dua metode yang 
dapat digunakan yaitu metode Laue yang berdasarkan perubahan panjang gelombang dan 
metode Debye-Scherrer yang berdasarkan perubahan sudut difraksi (Setabudi dkk, 2012). 
 
Gambar 2.4 Prinsip kerja XRD (Setabudi dkk, 2012). 
Untuk menentukan ukuran kristal sebagai hasil dari analisa XRD yaitu 
menggunakan persamaan Debye-Scherrer, 
 D =  
      
     
         (2.2) 
dengan D yang merupakan ukuran Kristal dari suatu material (nm), λ: panjang gelombang 
difraksi sinar-X, θ merupakan setengah dari sudut difraksi (º) serta β,  full width at half 
maximum dalam satuan radian (Hary Sanajaya dkk, 2017).   
  
2.8 Karakterisasi Scanning Electron Microscope (SEM) 
SEM (Scanning Electron Microscope) merupakan mikroskop electron yang 





Prinsip kerja dari SEM yaitu, berkas electron dengan energi tinggi ditembakkan ke suatu 
permukaan benda kemudian, permukaan tersebut memantulkan kembali electron ke segala 
arah. Pantulan electron dengan intensitas tertinggi akan ditangkap olehe detector didalam 
SEM, arah pantulan electron tersebut akan diubah menjadi data profil permukaan benda 
yaitu seberapa landau dan arah kemiringannya (Abdullah dan Khairurrijal, 2008). 
 
Gambar 2.5 Prinsip kerja SEM (Abdullah dan Khairurrijal, 2008) 
Resolusi yang dimiliki SEM lebih tinggi dibandingkan mikroskop optik, dimana 
semakin kecil panjang gelombang yang digunakan maka semakin tinggi resolusi yang 
dihasilkan. Untuk menghitung panjang gelombang de Broglie elektron dapat menggunakan 
rumus      , dengan h konstanta Planck dan p momentum electron. Momentum suatu 
electron dapat dihitung dari persamaan          , dengan K energi kinetik elektron dan 
m massa. Pada alat SEM, berkas electron dipancarkan dari suatu filamen panas kemudian 
dipercepat pada potensial tinggi V. Energi kinetic yang dihasilkan berkas electron dari 
percepatan tersebut dapat dihitung dengan persamaan      . Sehingga dari persamaan 
diatas momentum electron yaitu,   √    , dan panjang gelombang de Broglie 
      √     (Abdullah dan Khairurrijal, 2008). 
Permukaan benda yang akan diamati SEM harus memiliki sifat sebagai pemantul 
electron Ketika ditembakkan berkas electron agar menghasilkan citra yang tajam.  Logam  
merupakan material yang memiliki sifat tersebut. Apabila permukaan benda yang diuji 
adalah sebuah isolator, maka permukaan tersebut harus dilapisi suatu film tipis logam agar 
permukaan tersebut dapat memantulkan berkas electron. Film logam pelapis yang umum 
digunakan adalah logam emas (Abdullah dan Khairurrijal, 2008). 
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2.9 Karakterisasi Diffuse Reflectance Spectrocopy (DRS) 
Fotokatalis merupakan material semikonduktor yang memiliki karakteristik energi 
band-gap. Energi ini dapat dianalisa menggunakan alat instrumen DRS. Prinsip kerja dari 
alat ini adalah mengukur intensitas sinar UV yang direfleksikan oleh suatu material. Ketika 
suatu material disinari oleh gelombang elektromagnetik maka elektron di material tersebut 
akan menyerap energi foton dan electron tersebut akan berusaha untuk meloncat ke tingkat 
energi yang lebih tinggi fenomena ini disebut eksitasi. Jika energi foton yang diberikan 
maka electron tidak akan sanggup meloncat menuju pita konduksi dalam keadaan ini 
electron dikatan tidak menyerap energi foton tersebut. Elektron akan mampu meloncat 
menuju pita konduksi ketika energi foton yang diberikan lebih besar dari energi band-
gapnya, apabila terdapat kelebihan energi foton maka energi tersebut akan ditransformasi 







Gambar 2.6 Fenomena eksitasi elektron (Abdullah dan   Khairurrijal, 2008) 
Energi band gap yang dimiliki suatu material semikonduktor umumnya lebih dari 1 
eV. Pada Spektrometer DRS frekuensi gelombang elektromagnetik yang direfleksikan ke 
material sampel dapat diatur hingga muncul keadaan dimana mulai terjadi penyerapan 
energi foton oleh material sampel yang bersesuaian dengan energi band gap material 
tersebut. Dengan Spektrometer DRS akan didapatkan kurva yang menunjukkan intensitas 
absorpsi sebagai fungsi frekuensi atau panjang gelombang yang direfleksikan ke material 
















Gambar 2.7 Contoh kurva spektrum absorpsi DRS  
(Abdullah dan Khairurrijal, 2008) 
Ketika suatu material sample dijatuhi gelombang elektromaganetik dengan 
frekuensi    dan intensitas I0 ( ), energi gelombang tersebut akan diabsorpsi dan 
ditransmisikan oleh material. Intensitas gelombang yang ditransmisikan dapat dihitung 
dengan persamaan atenuasi : 
  ( )    ( )    [  ( ) ]     (2.2) 
dengan  ( ) merupakan koefisien absorpsi yang merupakan fungsi dari frekuensi foton 
dan x adalah ketebalan material sampel. Persamaan diatas ditulis ulang menjadi (Abdullah 
dan Khairurrijal, 2008) : 




  ( )
  ( )






Gambar 2.8 Contoh kurva [ ( )  ]  terhadap energi foton 
Berdasarkan kurva pada gambar 2.3 nilai dari  ( ) sebagai fungsi   dapat 
ditentukan    dari zona daerah tampak hingga zona ultraviolet. Berdasarkan nilai dari fungsi 
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 ( ) yang diperoleh, nilai tersebut kemudian di plot pada daerah di sekitar energi band-
gap semikonduktor pada sebuah kurva dengan sumbu y adalah [ ( )  ]  dan sumbu x 
adalah energi foton suatu material,    (eV) seperti yang ditunjukkan pada gambar 2.4. 
Untuk material semikonduktor yang memiliki direct band gap dengan hubungan yang 
sederhana antara  ( ) dan   khususnya pada energi foton berdekatan dengan nilai energi 
band gap semikonduktor, maka jangkauan energi pada koefisien absorpsi dapat didekati 
dengan persamaan : 
[ ( )  ]   (     )         (2.4) 
Sedangkan untuk semikonduktor dengan indirect band gap, maka hubungan antara 
koefisien absorpsi dan frekuensi foton memenuhi persamaan (Abdullah dan Khairurrijal, 
2008): 
 ( )   [     ]
 
      (2.5) 
2.10 Degradasi Fotokatalitik Methyl Orange  
Methyl orange merupakan salah satu zat warna buangan industri tekstil dan 
merupakan zat pencemar yang bersifat non-biodegradable. Methyl orange memiliki gugus 
senyawa azo (-N=N-). Zat ini sangat berbahaya di lingkungan karena bersifat karsinogenik 
dan mutagenik. Salah satu alternatif untuk mendegradasi methyl orange adalah dengan cara 
fotodegradasi. Oksidasi fotokatalisis akan mendegradasi methyl orange menjadi senyawa 
yang lebih aman seperti CO2 dan H2O (Rohmawati dkk, 2013).  
Ketika material fotokatalis dipaparkan energi foton lebih dari energi band gap nya, 
maka terjadi peristiwa eksitasi electron (e
-
) menuju pita konduksi dan terbentuknya hole 
(h
+
) pada pita valensi. Pada sistem atau kondisi aqueous methyl orange, maka hole yang 
terbentuk akan bereaksi dengan air dan OH
-
 untuk kemudian menghasilkan •OH (radikal 
hidroksil), sementara itu elektron yang tereksitasi akan bereaksi dengan oksigen 




Dalam mekanismenya, anion superoksida (O2
•-
) 
akan bereaksi lebih lanjut dengan air membentuk •OH (radikal hidroksil). Senyawa •OH 
ini nantinya akan mendegradasikan methyl orange menjadi senyawa yang lebih sederhana 
dan tidak berbahaya (Rohmawati dkk, 2013). Dalam proses degradasi fotokatalitik, 
pengaruh secara keseluruhan adalah pengurangan terhadap berat molekul suatu senyawa, 
dimana umumnya pada produk akhir reaksi merupakan molekul cairan dengan berat 





2.11 UV-Vis Spectrophotometry 
UV-Vis Spectrophotometry merupakan sebuah instrumen yang dugunakan untuk 
mengukur energi cahaya dalam rentang sinar ultravioliet (UV) hingga sinar tampak (visible 
light). Panjang gelombang sinar ultraviolet berkisar 200-400 nm dan panjang gelombang 
sinar tampak berkisar 400-750 nm. Alat ini bertujuan untuk mengukur besarnya energi 
cahaya yang diabsorbsi atau diteruskan oleh suatu material uji (Day, 2002). 
 Konsentrasi dari material uji dapat dihitung dengan mengukur absorbansi material 
tersebut pada panjang gelombang tertentu dengan menggunakan hukum Lambert-Beer. 
Hukum Lambert-Beer merupakan hukum yang menyatakan hubungan yang linear antara 
absorbansi dengan konsentrasi suatu material uji namun berbanding terbalik dengan 
transmitan. Berikut persamaan Hukum Lambert-Beer (Rohman, 2007): 
               (2.6) 
Dimana A merupakan absorban, a merupakan absorpsivitas molar, b sebagai tebal kuvet 









3.1 Bentuk Penelitian 
Penelitian berbentuk eksperimental dalam skala laboratorium untuk mendapatkan 
data-data primer secara kualitatif dan kuantitatif yang dilaksanakan pada bulan 
Desember 2020 – Maret 2021. Proses sintesis komposit TiO2/Fe2O3 dan uji performa 
menggunakan UV-Vis Spectrophotometry dilakukan di Laboratorium Operasi Teknik 
Kimia dan Ruang Instrumentasi, Jurusan Teknik Kimia, Fakultas Teknik, Universitas 
Brawijaya. Pengujian X-Ray Diffraction (XRD) dan Scanning Electron Microscope-
Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX) dilakukan pada Laboratorium Sental Ilmu 
Hayati Universitas Brawijaya, serta Diffuse Reflectance Spectrocopy (DRS) di LIPI, 
Bandung. 
3.2 Variabel Penelitian 
3.2.1 Variabel Bebas 
1. Komposisi dopan Fe2O3 sebesar 0%, 1%, 2%, 3% (wt/ TTIP wt)   
2. Temperatur kalsinasi pada thermal treatment preparasi komposit 
TiO2/Fe2O3 sebesar 200 °C, 400 °C, dan 600 °C. 
3. Spektrum cahaya tampak dan tak tampak (UV) 
 
Tabel 3.1 Variabel Pada Sintesis Komposit TiO2/Fe2O3 
                 T 









0 A0 B0 C0 
1 A1 B1 C1 
2 A2 B2 C2 
3 A3 B3 C3 
3.2.2 Variabel Tetap 





1. Waktu Homogenisasi di dalam ultrasonic homogenizer, th = 60 menit   
2. Suhu drying dalam oven, T = 105 °C 
3. Waktu kalsinasi, t = 2 jam 
4. Volume limbah 100 mL dengan kadar methyl orange sebesar 5 ppm  
5. Massa fotokatalis TiO2/Fe2O3 100 mg 
6. Limbah sintesis methyl orange pada kondisi pH ±2 dan irradiation time 
selama 3 jam dengan kecepatan pengadukan 300 rpm.  
3.2.3 Variabel Terikat 
Variabel terikat pada penelitian ini adalah fase, ukuran kristal, band gap 
energy komposit TiO2/Fe2O3, serta performa fotokatalis dilihat dari persen 
degradasi terhadap methyl orange. 
3.3 Alat dan Bahan 
3.3.1 Alat 
Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini antara lain: 
1. Alat utama  
a. Sintesis : Ultrasonic homogenizer, oven, furnace.  
b. Uji performa : Reaktor fotokatalitik yang terdiri dari T5 UV lamp 8W, 
tungsten lamp 5W, Digital Light Meter, irradiation black box, beaker glass, 
magnetic stirrer. 
2. Alat gelas  : Beaker glass, gelas ukur, erlenmeyer, labu ukur, kaca arloji, 
pipet ukur, pipet volume, pipet tetes, mortar dan alu, krus porselen. 
3. Instrumen  : Scanning Electron Microscope (SEM) dan Energy 
Dispersive X-Ray (EDX), X-Ray Diffraction (XRD), UV-Vis 
Spectrophotometry, Diffuse Reflectance Spectrocopy (DRS).         
4. Alat lain-lain : Neraca analitik, statif dan klem, indikator universal, kertas 
saring, rubber bulb.  
3.3.2 Bahan 
Bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini antara lain: 
1. Ti (IV) isopropoxidec 97% dari Sigma-Aldrich 
2. Fe2O3 dari Sigma-Aldrich 
3. Etanol 95% dari Merck 
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4. Asam asetat teknis 98% 
5. Akuades dan akuademin 
6. HCl 0,05 M 
7. Methyl orange dari Merck 
8. Cetyltrimethylammonium Bromide (CTAB) 
 
Keterangan: 
1. Irradiation black box 
2. Hot plate &  Stirrer 
3. Beaker glass 
4. Sensor cahaya 
5. Indikator lux 
6. Lampu 
 
Gambar 3.1 Diagram skema reaktor fotokatalitik  













3.4 Sintesis Material Komposit TiO2/Fe2O3 
3.4.1 Pembuatan Liquid Phase Ti (IV) isopropoxide (TTIP) 
 
Etanol
V = 20 mL
Pengadukan 
(Magnetic stirrer) 
t = 10 menit
CH3COOH
V = 12 mL
Ti (IV) isopropoxide




m = 0,007 gram
Pengadukan 
(Magnetic stirrer) 
t = 10 menit
 
  Gambar 3.2 Diagram alir pembuatan liquid phase TTIP 





t = 60 menit
Fe2O3                 
m = 0,048 gram
Air





Gambar 3.3 Diagram alir pembuatan liquid phase TiO2/Fe2O3 
Keterangan: *) Prosedur tersebut merupakan tahapan untuk variabel  
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1% Fe2O3 (wt / TTIP wt). Prosedur yang sama dilakukan untuk 
varibel komposisi dopan Fe2O3 sebesar 0%, 2%, dan 3% (wt / 
TTIP wt). 
3.4.3 Proses Aging & Drying 
 
Aging 





T = 105 °C




































Gambar 3.5 Diagram alir pembuatan kristal pada komposit   
                      TiO2/Fe2O3 
Keterangan: *) Prosedur yang sama diulang untuk variabel  
    temperatur kalsinasi sebesar 200 dan 400 ºC 
3.5 Karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD) 
Analisis berupa bentuk difaktogram pada powder komposit TiO2/Fe2O3 dilakukan 
menggunakan instrumentasi X-Ray Diffraction (XRD). Pengujian ini dilakukan di 
Laboratorium Sentral Ilmu Hayati (LSIH), Universitas Brawijaya. Analisis XRD bertujuan 
untuk mendapatkan data-data fase kristal serta ukuran kristal komposit TiO2/Fe2O3 di 
berbagai variasi temperatur kalsinasi yaitu 200 ºC, 400 ºC, dan 600 ºC pada persen (% 





   
 
3.6 Karakterisasi Scanning Electron Microscope-Energy Dispersive X-Ray (SEM-
EDX)   
Pengujian ini dilakukan di Laboratorium Sentral Ilmu Hayati (LSIH), Universitas 
Brawijaya. Uji karakterisasi menggunakan Scanning Electron Microscope-Energy 
Dispersive X-Ray (SEM-EDX) untuk mengetahui elemental component mapping serta 
morfologi partikel pada variabel TiO2/Fe2O3 terbaik dalam mendegradasi methyl orange di 
spektrum cahaya tampak.   
3.7 Karakterisasi Diffuse Reflectance Spectrocopy (DRS) 
Analisis band gap energy dari komposit TiO2/Fe2O3 dilakukan menggunakan 
instrumentasi Diffuse Reflectance Spectrocopy (DRS). Pengujian ini dilakukan di LIPI, 
Bandung. Salah satu faktor yang berpengaruh terhadap nilai band gap energy komposit 
TiO2/Fe2O3 adalah komposisi dari dopan Fe2O3. Analisis band gap energy dilakukan pada 
4 variabel komposit TiO2/Fe2O3 (dari C0 - C3). 
3.8 Prosedur Uji Performa Komposit TiO2/Fe2O3 
3.8.1 Pembuatan Larutan HCl 0,05 M 
Sebanyak 2,09 mL larutan induk HCl 37% dengan massa jenis ρ sebesar 1,18 
g/mL dimasukkan dalam labu ukur 500 mL untuk kemudian dilakukan pengenceran 
mengguakan akuades sampai mencapai tanda batas, sehingga didapatkan larutan HCl 
0,05 M. 
3.8.2 Pembuatan Larutan Induk Methyl Orange 25 ppm 
Sebanyak 0,00625 gram methyl orange ditimbang untuk kemudian dilarutkan 
menggunakan 100 ml akuademin dalam beaker glass. Larutan tersebut kemudian 
dilakukan pemindahan ke dalam labu ukur 250 ml untuk kemudian diencerkan 
menggunakan akuademin sampai mencapai tanda batas. 
3.8.3 Pembuatan Larutan Standar Methyl Orange  
Larutan methyl orange 25 ppm diambil masing-masing sebanyak 0, 2, 4, 6, dan 
8 ml untuk kemudian masing-masing ditambahkan 10 mL larutan HCl 0,05 M (pH 
±2). Selanjutnya, dilakukan pengenceran dalam labu ukur 50 ml sehingga didapatkan 





3.8.4 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum  
Larutan methyl orange 4 ppm dilakukan pengukuran absorbansi menggunakan 
UV-Vis Spectrophotometry pada daerah spektrum cahaya tampak dengan panjang 
gelombang 300-700 nm untuk mendapatkan nilai absorbansi maksimum dari rentang 
panjang gelombang tersebut. Panjang gelombang dengan nilai absorbansi tertinggi 
digunakan untuk pengujian sampel oleh UV-Vis Spectrophotometry.   
3.8.5 Pembuatan Kurva Kalibrasi Methyl Orange 
Larutan standar methyl orange pada konsentrasi 0, 2, 4, 6, dan 8 ppm yang telah 
dibuat kemudian dilakukan pengukuran nilai absorbansi dengan menggunakan UV-Vis 
Spectrophotometry pada panjang gelombang maksimum yang telah didapatkan 
sebelumnya. Dari nilai absorbansi yang didapatkan selanjutnya dibuat kurva kalibrasi 
sebagai persamaan garis regresi linear yang secara umum adalah: 
    y = a + bx          (3.1) 
dengan sumbu y merupakan nilai absorbansi dan sumbu x merupakan konsentrasi dari 
methyl orange (ppm). 
 
3.8.6 Pembuatan Larutan Sampel Methyl Orange  
Sebanyak 20 mL larutan induk methyl orange 25 ppm diambil menggunakan 
pipet ukur. Selanjutnya dipindahkan ke dalam labu ukur 100 mL untuk kemudian 
dilakukan pengenceran mengguakan akuademin sampai mencapai tanda batas, 
sehingga didapatkan larutan sampel methyl orange 5 ppm. 
3.8.7 Uji Performa Fotokatalis  
Uji performa bertujuan untuk mengetahui tingkat keefektifan kinerja komposit 
TiO2/Fe2O3 dalam mengkatalisa fotodegradasi larutan sampel methyl orange. 
Sebanyak 100 ml sampel limbah larutan methyl orange dengan konsentrasi 5 ppm 
serta 100 mg TiO2/Fe2O3  dimasukkan ke dalam beaker glass 250 ml. Proses iradiasi 
dilakukan selama 180 menit pada dua daerah spektrum cahaya yang berbeda secara 
bergantian, yaitu T5 UV 8W dan tungsten 5W. Selama proses iradiasi, lux atau tingkat 
kecerahan dari pencahayaan yang ditangkap oleh sampel larutan methyl orange diukur 
menggunakan digital light meter. Kondisi awal (t=0 menit) dan selama interval waktu 
iradiasi 60 menit, larutan methyl orange diambil sebanyak 10 ml yang kemudian 
disaring menggunakan kertas saring dan dilakukan sentrifugasi selama 10 menit. 
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Selanjutnya, sampel larutan diukur absorbansinya menggunakan UV-Vis 
Spectrophotometry.  Nilai absorbansi yang didapatkan dimasukkan ke dalam kurva 
kalibrasi methyl orange yang telah dibuat untuk mendapatkan nilai konsentrasi akhir 
dari methyl orange pada waktu t=0 menit, t=60 menit, t=120 menit, dan t=180 menit 
dari proses degradasi fotokatalitik. Selain itu, penentuan performa fotokatalis juga 
dilakukan dengan memberikan perlakuan pada proses degradasi sampel pada kondisi 
gelap.       
           [   
  
   
 ]           (3.2) 
Keterangan: 
Ca  : Konsentrasi akhir sampel 




























HASIL DAN PEMBAHASAN 
Komposit TiO2/Fe2O3 di karakterisasi menggunakan X-Ray Diffraction (XRD), 
Diffuse Reflectance Spectroscopy (DRS), dan Scanning Electron Microscope-Energy 
Dispersive X-ray (SEM-EDX).  
4.1 Sintesis Komposit TiO2/Fe2O3 Menggunakan Metode Sol-Gel 
Pada penelitian ini, prekursor yang digunakan untuk sintesis komposit TiO2/Fe2O3 
adalah alkoksida TTIP yakni Titanium (IV) isopropoxide 97% (C12H28O4Ti) dari Sigma-
Aldrich. Pelarut etanol 95% dalam prosesnya sebagai pelarut TTIP berfungsi sebagai agen 
penghidrolisis senyawa alkoksida TTIP. Adanya Ti
4+
 dalam senyawa prekursor TTIP yang 
merupakan asam lewis kuat memiliki sifat elektropositif tinggi. Hal ini menyebabkan pada 
proses sintesis metode sol-gel, dengan adanya penambahan air akan terjadinya proses 
hidrolisis alkoksida TTIP tersebut. Hal ini dikarenakan air merupakan senyawa yang 
bersifat nukleofil lemah. Tahapan hidrolisis merupakan proses terjadinya reaksi 
penggantian gugus alkoksida –OR oleh gugus karboksil OH. Mekanisme reaksi hidrolisis 
alkoksida TTIP ditunjukkan oleh Gambar 4.1 (a) (Morten E dan Erik Sogaard, 2010; 
Nawaratna dkk, 2012). Penelitian ini dalam tahapannya dilakukan penambahan senyawa 
cetyltrimethylammonium bromide (CTAB). Hal ini dikarenakan CTAB merupakan 
senyawa yang bersifat surfaktan kationik yang dapat membuat terjadinya pertukaran kation 
pada permukaan dari alkoksida TTIP dengan CTAB. Selain itu, penambahan senyawa 
cetyltrimethylammonium bromide (CTAB) dapat meningkatkan struktur pori sehingga luas 
permukaan dari suatu partikel akan semakin meningkat (Iin Lidia dan Dahyunir, 2016). 
Larutan yang terbentuk sebagai hasil dari pencampuran antara TTIP dan pelarut etanol 
akan menghasilkan warna putih untuk kemudian dilakukan penambahan dopan Fe2O3 
dengan variasi 0%; 1%; 2%; dan 3% (wt/wt TTIP). Campuran kemudian dihomogenisasi 
menggunakan gelombang ultrasonik selama 60 menit. Suslick pada tahun 1999 
melaporkan bahwa adanya gelombang ultrasonik sebagai media homogenisasi 
menyebabkan terjadinya tumbukan antarpartikel dalam suatu campuran tersebut. Dengan 
adanya tumbukan antarpartikel penyusun menyebabkan terjadinya hotspot yang ditandai 
dengan meningkatnya temperatur pada akhir proses homogenisasi yakni ±50 °C selama 





pembentukan senyawa Ti-O-Ti (Morten E dan Erik Sogaard, 2010). Perlakuan 
penambahan senyawa CH3COOH selama proses hidrolisis dan kondensasi dilakukan untuk 
menciptakan suasana asam dalam larutan. Hal ini bertujuan agar gugus alkoksida dapat 
terprotonasi dengan cepat. Berikut merupakan mekanisme reaksi kondensasi yang 
ditunjukkan pada Gambar 4.1 (b) (Morten E dan Erik Sogaard, 2010; Nawaratna dkk, 
2012). Hasil dari homogenisasi menggunakan sonikasi kemudian dilakukan pendiaman 
(aging) selama ±24 jam. Melalui proses ini, terjadi pembentukan jaringan gel yang lebih 
kaku sebagai akibat dari penyusutan zat cair yang masih terkandung dalam larutan. Pada 
tahapan akhir proses sol-gel, dilakukan proses drying pada kondisi T=105 ºC untuk 














Gambar 4.1 (a) Reaksi hidrolisis dan (b) Reaksi kondensasi (Morten E dan Erik  







   
 
4.2 Pengaruh Temperatur Kalsinasi Terhadap Struktur Fase dan Ukuran   
Kristal Komposit TiO2/Fe2O3 
Salah satu indikator keberhasilan dalam sintesis fotokatalis TiO2/Fe2O3 dapat 
dipelajari melalui karakterisasi XRD. Aalisa XRD bertujuan untuk mengetahui pengaruh 
variasi temperatur kalsinasi terhadap struktur fase dan ukuran kristal TiO2/Fe2O3 yang 
dihasilkan. Difraksi sinar-X pada rentang 10º - 89,9885º serta  anoda material Cu dengan 
panjang gelombang Kα sebesar λ=1,540598 Å digunakan untuk mengetahui pola difraksi 
sinar-X pada komposit TiO2/Fe2O3. 
 
 
Gambar 4.1 Pola Difraksi TiO2/Fe2O3 Pada Variabel 








Tabel  4.1 Hasil Analisis Data XRD 
 Variabel 
Parameter 200 °C 400 °C 600 °C 
a (Å) 15,6200 3,7800 3,7850 
b (Å) 7,8100 - - 
c (Å) 12,9320 9,5100 9,5196 
Group Ruang P1 I41/amd I41/amd 
Kisi Kristal Triclinic Tetragonal Tetragonal 
Unit Asimetrik 
(Z) 
8 4 4 
Volume(Å
3
) 1577,60 135,88 136,38 
Fase Amorf Anatas Anatas 
  
Pola difraksi TiO2/Fe2O3 dengan perlakuan kalsinasi pada temperatur 200 ºC, 400 
ºC, dan 600 ºC ditunjukkan pada Gambar 4.2. Proses analisis refinement menggunakan 
software QualX dilakukan untuk mengetahui kristalografi sampel.  
Berdasarkan Tabel 4.1 dapat diketahui bahwa puncak-puncak sudut 2θ yang 
teramati pada Gambar 4.2 pada variabel 3%-200 ºC merupakan bentuk amorf. Terlihat 
bahwa parameter nilai a=15,6200; b=7,8100; dan c=12,9320 serta group ruang P1, kisi 
kristal triclinic, dan unit asimetrik (Z)=8 menunjukkan tidak adanya indikasi kecocokan 
terhadap parameter standar fase TiO2 baik untuk fase anatas, rutil, maupun brookite. 
Hanaor dan Sorrel (2010) melaporkan bahwa identifikasi fase kristalin untuk anatas dan 
rutil pada partikel TiO2 dapat dilakukan pada temperatur kalsinasi lebih dari 300 °C. 
Sementara itu, Quina Fathonah pada tahun 2020 juga melaporkan bahwa TiO nanotube 
yang dikalsinasi pada suhu 350 °C masih belum menunjukkan adanya fase rutil maupun 
anatase pada partikel TiO2.    
Berdasarkan Tabel 4.1 hasil analisis XRD, dapat diambil informasi bahwa 
komposit TiO2/Fe2O3 yang telah disintesis pada variasi temperatur kalsinasi 400 °C dan 
600 °C memiliki kisi kristal tetragonal dengan satuan asimetrik (Z)=4 dan grup ruang 
I41/amd. Pada penelitian ini, adanya perbedaan variasi temperatur kalsinasi 400 dan 600 °C 
tidak mengindikasikan adanya perubahan terhadap nilai parameter kisi a dan c secara 
signifikan dimana nilai parameter a b dan c pada variasi temperatur 400 °C dan 600 °C 
berturut-turut sebesar a=3,7800 dan c=9,5100; a=3,7850 dan c=9,5196. Setelah 
dilakukannya pencocokan terhadap parameter standar fase senyawa TiO2, maka parameter-
parameter yang teridentifikasi pada kedua variabel temperatur kalsinasi ,yaitu 400 °C dan 




   
 
Pola difraksi XRD untuk komposit TiO2/Fe2O3 pada variabel 3%-400 °C juga dapat 
dilihat pada Gambar 4.2. Berdasarkan gambar tersebut, terlihat bahwa partikel komposit 
TiO2/Fe2O3 yang telah diidentifikasi menunjukkan kristalin dari senyawa TiO2 anatas. Pola 
puncak difraksi yang telah diperoleh dilakukan analisa pembanding terhadap data JCPDS 
card  #84-1286 untuk fase anatas, JCPDS card #72-0100 untuk brookite, serta JCPDS card  
#75-1753 untuk fase rutil. Indikasi terbentuknya kristal TiO2 terlihat pada puncak sudut 2θ 
sebesar 25,44°; 37,87°; 48,12°; 55,22°; 62,57°; dan sebesar 75,41° yang menunjukkan 
adanya fase anatas dalam struktur komposit. Sedangkan puncak-puncuk sudut 2θ sebesar 
35,62°; dan 54,04° menunjukkan adanya fase rutil dalam TiO2/Fe2O3. Dari data 
difaktogram XRD sampel B3, didapatkan intensitas tertinggi dan terendah yang merupakan 
puncak dari TiO2 anatas berturut-turut pada sudut 2θ = 25,44° dengan indeks Miller (1 0 1) 
sebesar 2090,94 serta 2θ = 75,41° (2 1 5)  sebesar 202,51. Sementara itu, pola difraksi 
XRD untuk komposit TiO2/Fe2O3 pada variabel 3%-600 °C hampir menunjukkan pola 
yang sama dengan pola difraksi sampel B3. Dimana, TiO2 fase anatas berada pada puncak-
puncak sudut 2θ yaitu 25,30°; 37,82°; 48,08°; 55,00°; 62,74°; 68,84°; 70,33° dan 75,18°. 
Sedangkan fase rutil ditunjukkan pada keberadaan puncak-puncak 2θ sebesar 35,66° dan 
54,06º. Berdasarkan Gambar 4.2, difaktogram terlihat bahwa intensitas tertinggi 
merupakan puncak dari TiO2 anatas pada sudut 2θ = 25,30° dengan indeks Miller (1 0 1) 
sebesar 3355,37 serta intensitas terendah pada 2θ = 35,66° (1 0 3) sebesar 241,97 yang 
merupakan fase rutil.  







3%-200 ºC A3 Amourphous Amourphous 
3%-400 ºC B3 27,22 72,78 
3%-600 ºC C3 21,67 78,33 
Terlihat bahwa kode sampel B3 (3%-400 °C) hampir memiliki kesamaan pola 
difraksi terhadap kode sampel C3 (3%-600 °C), namun persebaran kristal anatas pada C3 
lebih besar dibandingkan dengan sampel B3 dilihat dari proporsi jumlah peak 2θ kristal 
anatas pada sampel komposit C3 lebih banyak dibanding sampel B3. Terlihat dari Tabel 





variabel 3%-600 °C memiliki presentase persebaran fase anatas sebesar 78,33% dan fase 
rutil sebesar 21,67%, lebih besar dibandingkan kode sampel B3 dengan persentase 
persebaran fase anatas sebesar 72,78% dan fase rutil sebesar 27,22%. Bertambahnya 
temperatur kalsinasi dari 400 ºC ke 600 ºC menyebabkan peningkatan terbentuknya fase 
anatas. Hal ini didukung dengan pernyataan yang dilaporkan oleh Prasad, dkk pada tahun 
2010 bahwa sintesis TiO2 pada variasi temperatur kalsinasi 450-850 ºC selama 3 jam 
menunjukkan bahwa kenaikan temperatur kalsinasi berbanding lurus terhadap peningkatan 
derajat kristalinitas, kemurnian, dan fase anatas yang dihasilkan. Akan tetapi ketika kodisi 
temperatur kalsinasi lebih dari 700 ºC menyebabkan semakin meningkatnya laju 
transformasi fase anatas menjadi fase rutil, dan pada 750 ºC akan didapatkan TiO2 fase 
rutil dengan presentasi sebesar 100%. Sementara itu, Bagus Khafifudin (2017) melaporkan 
bahwa variasi lama waktu kalsinasi sebesar 3, 4, 5, dan 6 jam sintesis TiO2 pada 
temperatur 500 °C menunjukkan tidak adanya pengaruh terhadap grup ruang maupun 
parameter kisi a dan c.    
Sebagai perbandingan pada puncak difraksi tertinggi yang dihasilkan oleh kedua 
sampel komposit TiO2/Fe2O3 tersebut, puncak difraksi sampel C3 komposit TiO2/Fe2O3 
mengalami peningkatan intensitas yang menyebabkan pergesaran harga 2θ. Kenaikan 
temperatur pada sintesis komposit berbandig lurus terhadap energi getaran termal yang 
menyebabkan difusi atom bergerak semakin cepat sehingga dengan hal tersebut puncak 
difraksi X-ray akan meningkat lebih tajam berdampak terhadap peningkatan kristalinitas 
dari suatu komposit itu sendiri. Tingginya nilai intensitas kristal dari difraksi XRD 
mengindikasikan tingginya tingkat kesempurnaan kristal serta kerapatan terhadap susunan 
atom dalam kristal (Ermin dkk, 2019). Dari analisa pola difraksi XRD pada variasi 
temperatur kalsinasi, estimasi besarnya ukuran kristal komposit TiO2/Fe2O3 dapat dihitung 
berdasarkan persamaan Debye-Scherrer. 
 D =  
      
     
         (2.2) 
Dimana ,  D : ukuran kristal suatu material (nm) 
λ : panjang gelombang difraksi sinar-X  
θ : setengah sudut difraksi (º) 




   
 







3% - 200 ºC A3 amorphous 
3% - 400 ºC B3 26,06 
3% - 600 ºC C3 38,23 
 
Tabel 4.3 menggambarkan ukuran kristal 3% Dopan Fe2O3 di variasi temperatur 
kalsinasi 400 ºC dan 600 ºC. Terlihat komposit dengan kode sample B3 memiliki ukuran 
kristal lebih kecil dibandingkan kode sampel C3. Nelson dan Yulin pada tahun 2007, dalam  
penelitiannya mendapatkan bahwa ukuran partikel TiO2 sebagai hasil sintesis pada 
temperatur annealing 600 ºC yaitu sebesar 2000-4000 nm. Berdasarkan hal tersebut dan 
Tabel 4.3, struktur kristal yang diperoleh pada penelitian ini sebagai hasil sintesis 
menggunakan metode sol-gel merupakan jenis polikristal. Pembentukan kristal TiO2 dalam 
prosesnya terjadi secara simultan menyebabkan beberapa padatan kristal tergabung dalam 
satu sruktur kisi kristal yang sama untuk menghasilkan struktur polikristal. Hal ini juga 
diperkuat pada penelitian yang dilaporkan oleh Edy Supriyanto dkk (2016) bahwa 
annealing pada 400 ºC menghasilkan TiO2 powder berupa struktur polikristal.  
4.3 Pengaruh Penambahan Dopan Fe2O3 Terhadap Energi Celah Pita  











































































(c)                                     (d) 
Gambar 4.3 Hubungan antara (F(R)E)
2
 vs E, band gap (a) 0%-600 ºC 
(b) 1%-600 ºC (c) 2%-600 ºC, dan (d) 3%-600 ºC 
       Tabel 4.4 Harga Energi Celah Pita Komposit TiO2/Fe2O3  
Variabel Enegi Celah Pita 
(eV) 
       Daerah Serapan, λ 
(nm) 
0% 3,35 370,3 
1% 3,28 378,2 
2% 3,24 382,9 
3% 2,96 419,1 
 
Energi celah pita dari komposit TiO2/Fe2O3 ditentukan berdasarkan harga persen 
reflektansi (%R). Harga persen reflektansi yang telah diperoleh kemudian dilakukan 
konversi ke dalam fungsi Kubelka-Munk (F(R)). Plot antara E (sumbu x) terhadap 
(F(R)E)
2
 (sumbu y) menghasilkan sebuah slope pada kurva, mengindikasikan besarnnya 
nilai energi celah pita yang kemudian dilakukan penarikan garis slope sampai pada sumbu 
x (Daniyati dkk, 2018). Hasilnya terlihat pada Tabel 4.4. Pada tabel tersebut terlihat 
kecenderungan bahwa semakin meningkatnya komposisi dopan Fe2O3 semakin 
menurunkan harga energi celah pita dari komposit TiO2/Fe2O3. Meskipun tidak terlihat 
perbedaan yang terlalu signifikan, penambahan dopan Fe2O3 sebesar 1-2% (wt/wt TTIP) 
telah berhasil menggeser daerah serapan, λ pada sinar tampak. Hal ini terlihat dari besarnya 
nilai panjang gelombang, λ yang dihasilkan pada penambahan 1-2% dopan Fe2O3 lebih 
besar dari daerah serapan UV yaitu sebesar 375 nm (Fatimah dan Karna, 2005). Sementara 
itu, pada penambahan 3% dopan Fe2O3 mulai terlihat perbedaan signifikan terhadap daerah 
serapan panjang gelombang komposit yang dihasilkan. Semakin besar komposisi Fe2O3 
maka jumlah ion Fe
3+





   
 
substitusi terhadap atom O pada kisi kristal TiO2 sehingga dapat menyebabkan penurunan 
nilai energi celah pita secara signifikan (Trisunaryanti, 2018).         
  4.4 Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX) 
 Dalam penelitian ini, analisa terhadap morfologi permukaan partikel dari komposit 
TiO2/Fe2O3 dilakukan menggunakan instrumentasi Scanning Electron Microscopy. Hasil 










Gambar 4.4 Hasil SEM Sampel C3 Perbesaran 5000x 
Pada Gambar 4.4, terlihat bentuk morfologi komposit TiO2/Fe2O3 dengan 
perbesaran 5000x. Dari gambar tersebut dapat dilihat bahwa bentuk partikel menyerupai 
bongkahan. Hasil ini memiliki kesamaan terhadap penelitian yang telah dilakukan oleh 
Samya et al pada tahun 2014, dimana dalam penelitiannya didapatkan bentuk partikel TiO2 
pada perbesaran 500x menyerupai bentuk seperti bongkahan. Pembentukan komposit pada 
sampel ini tidak dapat dikatakan homogen sepenuhnya, hal ini dikarenakan terlihat 
perbedaan bentuk dan ukuran setiap partikel TiO2/Fe2O3 yang teramati. Pada objek gambar 
yang ditunjukkan oleh lingkaran merah terlihat adanya partikel-partikel bola kecil yang 
menempel pada kristal berukuran lebih besar. Keadaan ini mengindikasikan bahwa 
terdapat energi permukaan yang tinggi pada komposit TiO2/Fe2O3 variabel 3%-600 ºC. 





partikel. Tingginya energi permukaan pada suatu partikel akan berbanding lurus terhadap 
kestabilan dari partikel itu sendiri, sehingga partikel-partikel kecil komposit TiO2/Fe2O3 
dalam prosesnya akan bergabung dengan partikel-partikel kecil lain maupun partikel yang 
lebih besar untuk menurunkan energi permukaan partikel. Kondisi tersebut disebut sebagai 
proses aglomerasi yang terjadi sebagai akibat dari tingginya temperatur kalsinasi yang 
diberikan pada sintesis komposit TiO2/Fe2O3. Terjadinya aglomerasi secara tidak langsung 
juga berdampak terhadap peningkatan ukuran suatu partikel sebagai akibat dari 
penggabungan dari dua atau lebih partikel pada kondisi temperatur tinggi. Selain pengujian 
terhadap morfologi permukaan partikel, analisa persebaran unsur (elemental mapping) 









Gambar 4.5 Overview Elemental Mapping Sampel C3  
Gambar 4.5 menunjukkan overview persebaran unsur-unsur yang terkandung di dalam 
kode sampel C3 3%-600 ºC. Terlihat bahwa terdapat persebaran beberapa warna dalam 
objek yakni hijau, violet, dan tosca yang secara berturut-turut mengindikasikan adanya 
unsur Titanium (Ti), Oksigen (O), dan Besi (Fe). Berdasarkan Gambar 4.5 dapat diambil 
sebuah informasi bahwa terlihat persebaran titik dengan warna hijau mendominasi objek 
sampel EDX mengindikasikan secara kualitatif  kode sampel C3 memiliki major elemen 
berupa unsur Titanium (Ti). Sementara itu, adanya warna merah yang mengindikasikan 
adanya unsur karbon (C) dalam objek. Kehadiran unsur karbon (C) yang terdeteksi dalam 
objek gambar tersebut dikarenakan penggunaan carbon tape sebagai tempat analisa sampel 
SEM-EDX. Hasil pengujian EDX menunjukkan bahwa pada kode sampel C3 sebagai hasil 
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sintesis menggunakan metode sol-gel terdapat unsur-unsur yang diharapkan yaitu Titanium 
(Ti) dan Besi (Fe) serta menunjukkan bahwa Fe2O3 tersebar merata pada partikel TiO2. 
4.5 Preparasi Larutan Methyl Orange (MO) 
4.5.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum 
Pengukuran nilai absorbansi MO pH ±2 dengan kadar 4 ppm dilakukan 
menggunakan instrumen UV-1800 Series, λ= 300-700 nm dengan sampling interval 
sebesar 0,5 dan slit width 1,0 nm. Hal ini bertujuan untuk menentukan pada panjang 
gelombang berapa zat MO dapat dibaca oleh Spektrofotometri UV-Vis secara optimum. 
Hasilnya menunjukkan bahwa nilai absorbansi maksimum sebesar 0,273 diperoleh pada 
panjang gelombang, λ= 465 nm. Oakes dan Gratton pada tahun 1998 telah melakukan 
pengukuran panjang gelombang maksimum MO didapatkan λ=465 nm. Selain itu, Martina 
(2012) pada penelitiannya juga melaporkan bahwa pengukuran panjang gelombang MO 
didapatkan pada λ sebesar 462,4 nm.            
 
4.5.2 Penentuan Kurva Standar Methyl Orange 
Penentuan kurva standar larutan methyl orange dibuat dari lima variasi konsentrasi, 
yakni pada 0, 2, 4, 6, 8 ppm. Kelima variasi konsentrasi larutan standar tersebut dilakukan 
pengukuran absorbansi dengan menggunakan jenis instrumen UV-1800 Series pada 
panjang gelombang maksimum 465 nm.     
 
  Gambar 4.6 Kurva Standar Methyl Orange    
Pada Gambar 4.6 menunjukkan bahwa persamaan yang diperoleh dari hasil 





determinasi regresi linear (R
2
) pada kurva tersebut menunjukkan angka sebesar 0,99990 
yang telah mendekati sesuai dengan Hukum Lambert Beer (R
2
=1), sehingga persamaan 
regresi tersebut layak untuk digunakan. 
4.6 Aktivitas Fotokatalis TiO2/Fe2O3 
4.6.1 Pengaruh Spektrum Cahaya Terhadap Degradasi MO  
Performa fotokatalis komposit TiO2/Fe2O3 dikaji dan dianalisis berdasarkan 
kemampuannya mengkatalisis degradasi polutan organik yang dalam penelitian ini 
dimodelkan menggunakan larutan MO  pada dua spektrum cahaya yang berbeda, yakni 
spektrum cahaya tak tampak (UV) dan cahaya tampak. Selama proses uji, massa 
fotokatalis TiO2/Fe2O3 sebesar 0,1 gram diberikan pada limbah sintetis methyl orange 
untuk kemudian dilakukan iradiasi selama 180 menit pada dua daerah spektrum cahaya 
yang berbeda secara bergantian. Tingkat kecerahan dari pencahayaan yang ditangkap oleh 
sampel larutan methyl orange diukur menggunakan digital light meter (lux).  
 
Gambar 4.7 Grafik Hasil Degradasi MO Pada Kondisi Gelap 
Gambar 4.7 menggambarkan proses degradasi ketika kondisi gelap selama waktu 
180 menit menunjukkan bahwa hampir tidak terjadi perubahan konsentrasi MO yang 
signifikan, dimana terlihat persentase degradasi pada interval t0, t60, t120, t180 berturut-turut 
sebesar 0,00%; 1,13%; 2,91%; dan 3,43%. Meskipun proses uji dilakukan dalam konsidi 
gelap tanpa adanya iradiasi cahaya, berdasarkan Gambar 4.7 dapat dilihat bahwa seiring 
kenaikan waktu uji performa maka persentase degradasi MO semakin meningkat. Hal ini 
sebagai akibat dari adanya proses adsorpsi dengan pengadukan. Sementara itu, dalam 
proses sintesis komposit TiO2/Fe2O3 dilakukan penambahan surfaktan kationik senyawa 
CTAB menyebabkan permukaan komposit TiO2/Fe2O3 dapat menjerat MO yang 
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merupakan senyawa anionik (Nurul Fauziyah dkk, 2015). Iin Lidia dan Dahyunir Dahlan 
pada tahun 2016 melaporkan bahwa kehadiran senyawa CTAB dalam suatu campuran 
titanium alkoksida menghasilkan struktur pori pada powder TiO2 yang terbentuk sehingga 
secara tidak langsung berdampak terhadap peningkatan pori permukaan partikel yang lebih 
luas. Selain itu, kehadiran Fe2O3 yang merupakan partikel berpori memiliki kemampuan 
dalam proses adsorpsi.  Meskipun terjadi peningkatan pori dan adanya kehadiran Fe2O3, 
komposit TiO2/Fe2O3 merupakan semikonduktor yang pada dasarnya akan aktif bekerja 
secara optimum apabila menyerap foton dari sumber cahaya yang memiliki energi lebih 
besar atau sama dengan energi celah pita. Hal ini menyebabkan degradasi MO pada kondisi 
gelap menunjukkan hasil sebagian besar hampir tidak terjadi perubahan persentase 
degradasi yang signifikan. Degradasi MO menggunakan semikonduktor TiO2 ketika 
diberikan perlakuan pada kondisi gelap, menunjukkan proses yang berlangsung sangat 










Gambar 4.8 Grafik Hasil Degradasi MO Pada (a) Cahaya  
Tampak dan (b) UV  
 
Berdasarkan grafik pada kedua gambar diatas, dapat diambil informasi bahwa 
antara penggunaan sinar UV dengan cahaya tampak  menghasilkan sebuah kecenderungan 
pola grafik yang berbeda. Pada Gambar 4.8a kecenderungan semakin bertambahnya 
komposisi dopan Fe2O3 dalam komposit TiO2/Fe2O3 semakin meningkatkan persentase 
degradasi MO pada t=180 menit. Hal ini terlihat pada kode sampel C0 IL; C1 IL; C2 IL; dan C3 
IL secara berturut-turut menghasilkan persentase degradasi akhir ketika t=180 menit 
sebesar 3,53%; 49,80%; 68,64%; dan 77,26%. Sementara itu, Gambar 4.8b menunjukkan 
kecenderungan semakin bertambahnya komposisi dopan Fe2O3 menyebabkan penurunan 
terhadap persentase degradasi MO. Pada kode sampel C0 U; C1 U; C2 U; dan C3 U berturut-
turut menghasilkan persentase degradasi akhir sebesar 99,98%; 66,43%; 61,35%; dan 
37,04%.  
Adanya perbedaan kecenderungan pola ini disebabkan karena penggunaan daerah 
serapan cahaya yang berbeda pada saat degradasi fotokatalitik MO. Penambahan dopan 
Fe2O3  menyebabkan penurunan energi celah pita (band gap energy) pada komposit 
TiO2/Fe2O3. Hal ini dikarenakan Fe2O3 merupakan material logam yang memiliki energi 
celah pita sebesar 2,2 eV (Mallick dan Dash, 2013). Apabila kisi kristal TiO2 diberikan 
perlakuan doping menggunakan unsur Fe maka daerah serapan kristal akan bergeser ke 
arah cahaya tampak. Berdasarkan Tabel 4.5, semakin besar komposisi dopan Fe2O3 maka 
semakin memperkecil band gap energy komposit TiO2/Fe2O3. Semakin kecil band gap 
energy TiO2/Fe2O3 menyebabkan semakin rendahnya persentase degradasi MO pada 
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penggunaan daerah serapan UV. Hal ini dikarenakan UV menghasilkan foton dalam daerah 
serapan cahaya tak tampak yang memiliki panjang gelombang, λ = 200 – 375 nm. Sintesis 
komposit TiO2/Fe2O3 menggunakan metode sol gel pada penelitian ini telah berhasil 
dilakukan dengan indikasi terbentuknya senyawa TiO2. Hal ini dijustifikasi dengan data 
yang ditampilkan pada Gambar 4.8b. Terlihat  kode sampel C0u telah mampu 
mendegradasi MO hingga mencapai 97,54% hanya dengan interval waktu selama 60 menit. 
Kondisi tersebut juga diperkuat dengan data yang ditampilkan pada Gambar 4.8a. Terlihat 
kode sampel C0IL selama degradasi fotokatalitik 180 menit, hanya mampu mendegradasi 
MO sebesar 3,53%. TiO2 murni sendiri pada dasarnya memiliki aktivitas fotokatalitik yang 
tinggi ketika dalam penggunaannya diberikan iradiasi pada daerah serapan UV. Hal ini 
menyebabkan rendahnya persentase degradasi MO oleh kode sampel C0IL yang dalam 
proses fotokatalitik diberikan iradiasi pada daerah serapan cahaya tampak.         
  Berbanding terbalik dengan kondisi iradiasi UV, semakin kecil band gap energy 
TiO2/Fe2O3 maka semakin memperbesar persentase degradasi MO pada daerah serapan 
cahaya tampak seperti yang ditunjukkan pada Gambar 4.8a sebagai akibat dari percepatan 
laju reaksi menuju titik kesetimbangan. Hal ini dikarenakan lampu tungsten dalam 
prosesnya menghasilkan serapan cahaya pada daerah visible, λ = 385 – 750 nm (Handoko 
dan Fajariyanti, 2015). Semakin besar band gap energy dari komposit TiO2/Fe2O3 maka 
semakin besar energi cahaya yang diperlukan. Sementara itu, besarnya energi cahaya yang 
diperlukan oleh suatu material berbanding terbalik terhadap panjang gelombang yang 
dipancarkan. Semakin besar panjang gelombang dari suatu serapan cahaya maka semakin 
rendah energinya sehingga band gap energy juga semakin rendah (Sutarno dkk, 2017). 
Gambar 4.8a memperlihatkan persentase degradasi MO pada kode sampel C1IL selama 
interval waktu 60 menit hanya menunjukkan angka sebesar 9,74%, jauh lebih kecil tiga 
kali lipat dibandingkan kode sampel C2IL dan C3IL yaitu 30,57% dan 28,48%. Laju 
peningkatan persentase degradasi MO pada kode sampel C1IL justru terlihat signifikan pada 
pada interval waktu 120 menit dan 180 menit.  Fenomena ini mengindikasikan bahwa 1% 
(wt/wt TTIP) dopan Fe2O3 ketika diberikan iradiasi  menggunakan lampu tungsten selama 
interval waktu 60 menit, eksitasi elektron dari pita valensi menuju pita konduksi baru 
memasuki tahapan inisiasi yang berakibat belum terjadinya kondisi optimal hole maupun 
elektron untuk melakukan reaksi redoks. Hal ini berkaitan dengan data yang disajikan pada 
Tabel 4.5 bahwa memang benar penambahan 1% (wt/wt TTIP) dopan Fe2O3 mampu 
menggeser daerah serapan dari sinar UV ke arah sinar tampak pada panjang gelombang, 





untuk mampu mendekati range daerah serapan pada lampu tungsten. Hal ini menyebabkan 
pada kondisi awal reaksi, kode sampel C1IL memerlukan waktu yang lebih lama untuk 
mencapai titik  kesetimbangan dibandingkan kode sampel C2IL dan C3IL.        
Selain itu, sebagai perbandingan efektivitas terbaik pada penggunaan kedua daerah 
serapan cahaya, pada Gambar 4.8a dan Gambar 4.8b terlihat bahwa kode sampel C0u 
secara berturut-turut menghasilkan persentase degradasi sebesar 97,54%; 99,96%; dan 
99,98%. Sementara itu, kode sampel C3IL menghasilkan persentase degradasi berturut-turut 
sebesar 24,48%; 55,03%; dan 77,26% pada 60; 120; dan 180 menit. Dari data-data 
tersebut, terlihat bahwa kode sampel C0u yaitu 0%-Fe2O3 dengan iradiasi menggunakan 
lampu UV masih memiliki efektivitas lebih besar dibandingkan kode sampel C3IL yakni 
3%-Fe2O3 dengan iradiasi cahaya tampak. Hal ini terlihat perbedaan yang signifikan 
dimana kode sampel C0u hanya memerlukan waktu selama 60 menit untuk mampu 
mencapai 97,54% fotodegradasi MO. Sementara itu, kode sampel C3IL memerlukan 180 
menit untuk mendapatkan 77,26% fotodegradasi MO. Fenomena ini terjadi sebagai 
implikasi dari penggunaan semikonduktor TiO2 murni yang memiliki aktivitas fotokatalitik 
sangat tinggi ketika dipaparkan oleh sinar UV. Berdasarkan Tabel 4.4, harga daerah 
serapan, λ pada 0%-Fe2O3 sebesar 370,3 nm mengindikasikan kesesuaian terhadap daerah 
serapan pada lampu UV menyebabkan laju aktivitas fotokatalitik meningkat secara 
signifikan. Adanya perbedaan persentase degradasi yang signifikan antara kode sampel C0u 
dan C3IL ini juga diakibatkan oleh penggunaan daya lampu yang berbeda, dimana C0u dan 
C3IL dalam prosesnya mempercepat fotodegradasi MO ketika dipaparkan pada lampu UV 
dan tungsten secara berturut-turut menggunakan daya sebesar 8W dan 5W. Besarnya daya 
yang digunakan dalam proses iradiasi sendiri berbanding lurus terhadap besarnya paparan 
foton untuk kemudian diserap oleh fotokatalis. Semakin besar daya lampu maka semakin 
besar energi dari suatu cahaya. Besarnya energi dari suatu cahaya berbanding lurus 
terhadap frekuensi dimana semakin besar frekuensi suatu cahaya maka semakin besar 
jumlah foton yang dilepaskan yang menyebabkan semakin besarnya persentase degradasi 








   
 
Sementara itu, pengaruh fase struktur kristal terhadap persentase degradasi MO 












Gambar 4.9 Grafik Degradasi MO Variabel       
Temperatur-3% Fe2O3 Pada Iradiasi Cahaya Tampak 
Proses degradasi MO pada Gambar 4.9 menggunakan spektrum cahaya tampak, terlihat 
bahwa pada variabel komposisi dopan Fe2O3 yang sama menunjukkan hasil persentase 
degradasi yang berbeda. Hal ini sebagai akibat dari variasi perlakuan thermal treatment 
yakni pemberian temperatur kalsinasi pada ketiga variabel tersebut. Pada variabel 3%-600 
ºC memiliki persentase degradasi akhir (t=180 menit) lebih tinggi dibandingkan variabel 
3%-200 dan 400 ºC. Kondisi ini didukung pada Tabel 4.2, persebaran persentase fase 
anatas kode sampel C3 (3%-600 ºC) yaitu 78,33% lebih tinggi dibandingkan persentase 
fase anatas pada kode sampel B3 (3%-400 ºC) sebesar 72,78%. Tingginya persentase dari 
struktur fase anatas kode sampel C3 meningkatkan persentase degradasi MO. Hal ini 
dikarenakan tingginya persentase fase anatas menyebabkan peningkatan  kapasitas 
permukaan adsorbsi terhadap gugus hidroksil yang lebih tinggi, meningkatkan mobilitas 
elektron maupun hole serta menurunkan laju rekombinasi pembawa muatan yang lebih 
rendah sebagai akibat dari life time elektron serta hole yang meningkat berperan dalam 
peningkatan siklus eksitasi pita valensi menuju pita konduksi (Rizkiana dkk, 2020). 
Sementara itu, dari Gambar 4.9 terlihat bahwa selama interval waktu 60 menit, kode 
sampel A3IL hanya mampu mendegradasi MO sebesar 5,51%. Peningkatan persentase 
degradasi baru dapat terlihat pada interval waktu 120 menit dan terjadi perlambatan laju 





bahwa, fase amorf yang dimiliki oleh kode sampel A3IL mampu untuk melakukan proses 
degradasi fotokatalitik namun diperlukan waktu yang lebih lama untuk suatu degradasi 
fotokatalitik MO mencapai titik kesetimbangan reaksi. Selain itu, ketidakstabilan dari fase 
amorf menyebabkan komposit pada kode sampel A3IL mengalami perlambatan laju 
degradasi ketika proses fotokatalitik dilakukan pada interval waktu yang lebih lama. 
Kondisi ini diakibatkan pada ketidakteraturan dan keacakan susunan atom pada bentuk 
amorf kode sampel A3IL. Hal ini berimplikasi pada perbedaan energi elektronik suatu 
struktur pita semikonduktor. Konsekuensinya tingkat energi dari hasil hibridisasi kulit 3d 
unsur Ti dan kulit 2p unsur O akan bergeser menyebabkan perbedaan harga energi celah 
pita yang lebih besar serta ketidakstabilan mobilitas elektron yang dapat menurunkan 
kapasitas adsorpsi gugus hidroksil seiring dengan meningkatnya waktu sebagai akibat dari 
ketidakteraturan dan keacakan jarak kisi atom Ti-Ti (Å)  dan Ti-O (Å).  



























KESIMPULAN DAN SARAN 
 
5.1 Kesimpulan  
 Berdasarkan analisa dan pembahasan dari hasil penelitian sintesis komposit 
TiO2/Fe2O3 , dapat disimpulkan bahwa: 
1. Pada temperatur kalsinasi 200 ºC belum diperoleh struktur fase kristalin. Sementara 
itu, pada variabel 400 ºC dan 600 ºC terjadi peningkatan persentase fase anatas dan 
ukuran kristal yang dihasilkan berturut sebesar 72,78% dan 78,33% ; serta 26,06 
nm dan 38,23 nm   
2. Penambahan dopan Fe2O3 pada material semikonduktor TiO2 mampu menggeser 
daerah serapan cahaya ke arah sinar tampak, semakin besar komposisi dopan Fe2O3 
semakin memperkecil nilai energi celah pita komposit TiO2/Fe2O3 yang secara 
berturut-turut menghasilkan nilai energi celah pita (eV) sebesar 3,35; 3,28; 3,24; 
2,96 eV pada 0; 1; 2; dan 3% variasi dopan Fe2O3  
3. Kemampuan komposit TiO2/Fe2O3 sebagai fotokatalitik MO pada daerah serapan 
UV masih lebih efektif dibandingkan penggunaan pada daerah serapan cahaya 
tampak. Efektivitas degradasi MO terbaik pada daerah serapan cahaya tampak dan 
UV berturut-turut didapatkan sebesar 77,26% di variabel 3%-600 ºC dan 99,98% di 
variabel 0%-600 °C.  
 
5.2 Saran 
 Diperlukannya pengembangan terhadap penelitian ini lebih lanjut, maka dari itu 
saran untuk kedepannya yaitu:   
1. Perlu dilakukan uji SEM dengan perbesaran yang lebih besar dari 5000x dan 
penggunaan daya (Watt) yang sebanding pada daerah serapan UV maupun cahaya 
tampak untuk menghasilkan perbandingan aktivitas fotokatalis secara apple to 
apple  
2. Perlu dilakukan pengembangan penelitian lebih lanjut mengenai peningkatan rasio 
dopan Fe2O3, waktu kalsinasi, serta life time fotokatalis dalam aplikasinya pada 
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Lampiran A. Perhitungan Massa dalam Sintesis Komposit TiO2/Fe2O3 
 Perhitungan Massa Titanium (IV) isopropoxide (TTIP) 
Data: 
Pada penelitian ini digunakan volume liquid alkoksida TTIP sebanyak 5 cm
3
 
dengan kemurnian 97% (v/v), 
Volume  : 5 cm
3 
Kemurnian : 97% 
Mr TTIP : 284,229 gram/mol 
ρ   : 0,967 gram/cm
3
   
 
Massa TTIP =                                 
  =   cm3               gram/cm3 
  = 4,690 gram 
 
 Perhitungan Massa 1% Dopan Fe2O3 
Penentuan massa (gram) dopan Fe2O3 yang digunakan didasarkan pada persen berat 
(wt) terhadap berat (wt) TTIP, 
Massa TTIP  : 4,690 gram  
Massa 1% Dopan =                   
   =                   
   =             
 
 Perhitungan Massa 2% Dopan Fe2O3 
Massa TTIP  : 4,690 gram  
Massa 1% Dopan =                   
   =                   
   =             
 
 Perhitungan Massa 3% Dopan Fe2O3 
Massa TTIP  : 4,690 gram  





   =                   
   =             
 
Lampiran B. Perhitungan Rasio Mol dalam Sintesis Komposit TiO2/Fe2O3 
 Perhitungan Mol Titanium (IV) isopropoxide (TTIP) 
Data: 
Pada penelitian ini digunakan volume liquid alkoksida TTIP sebanyak 5 cm
3
 
dengan kemurnian 97% (v/v), 
Volume  : 5 cm
3 
Kemurnian : 97% 
Mr TTIP : 284,229 gram/mol 
ρ   : 0,967 gram/cm
3
   
 Massa TTIP : 4,690 gram 
  
n (mol) TTIP = 
          
                 
 
   = 
          
                
   
   = 0,0165 mol 
 
 Perhitungan Mol Etanol  
Data: 
Pada penelitian ini digunakan volume etanol 20 cm
3
 dengan kemurnian sebesar 
95% (v/v), 
Volume  : 20 cm
3 
Kemurnian : 95% 
Mr TTIP : 46 gram/mol 




Massa etanol =                                   
  =    cm3                gram/cm3 
  = 14,9967 gram 
n (mol) etanol = 
            




   
 
   = 
            
           
   
   = 0,3260 mol 
 
 Perhitungan Mol Air  
Data: 
Pada penelitian ini digunakan volume air 10 cm
3
, 
Volume  : 10 cm
3 
Mr TTIP : 18 gram/mol 




Massa air =                
  =    cm3        gram/cm3 
  = 10,0 gram 
n (mol) air = 
        
               
 
   = 
         
           
   
   = 0,5556 mol 
    Tabel A.1 Rasio Mol TTIP : Etanol : Air 
Mol TTIP Mol Etanol Mol Air 
      




      




      

















Lampiran C. Pembuatan Larutan HCl 0,05 M 
Data: 
 Diketahui bahwa massa atom relatif (Ar),  
 Ar H   : 1 gram/mol 
 Ar Cl   : 35,5 gram/mol 
 Volume HCl 0,05 M : 500 mL  
 Mr HCl  : 36,5 gram/mol 
 Kemurnian HCl PA : 37% wt 
 ρ HCl 37%  : 1,185 gram/cm
3
 (pada 20 ºC) 
  
M1 = 
                   
     
 = 
                  
    
 
 M1 = 12,01 M 
 Kebutuhan HCl PA yang diperlukan, 
 M1    x         V1   =   M2         x         V2 
 12,01 M  x   V1    =   0,05 M   x         500 mL 
     V1   =   
             
      
          
    V1   =   2,0816 mL 
Sehingga kebutuhan HCl 37% PA untuk membuat HCl 0,05 M diperlukan volume 
sebanyak 2,0816 mL. 
 
Lampiran D. Pembuatan Limbah Sintetis Methyl Orange  
Pembuatan limbah sintetis methyl orange mengacu pada sub-bab 3.8.6, 
 Larutan methyl orange 5 ppm 
Data: 
M1 (Konsentrasi larutan induk MO) : 25 ppm 
M2 (Konsentrasi limbah MO)  : 5 ppm 
V2 (Volume limbah MO)  : 100 mL 
Maka, 
V1  =  
       
  
 
V1  =  
             
      
 
V1 = 20 mL  
Sehingga volume larutan induk MO yang diperlukan sebanyak 20 mL.  
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Lampiran G. Data Spektrofotometri UV-Vis Methyl Orange  
 Penentuan persen degradasi pada pada sampel limbah methyl orange setelah proses 
fotokatalitik dilakukan beberapa hal sebagai berikut: 
Digunakan panjang gelombang sebesar λ= 465 nm pada spektrofotometri UV-Vis. 
 y = 0,0537x + 0,0019226, merupakan persamaan linear yang diperoleh pada kurva 
kalibrasi dengan sumbu x dinyatakan dalam konsentrasi larutan standar methyl 
orange (ppm) dan sumbu y merupakan Absorbansi (Abs). 
 Perhitungan persentase degradasi methyl orange dilakukan menggunakan rumus: 
% Degradasi = 
     
  
         
Keterangan :  
c0 merupakan konsentrasi awal limbah sampel MO dan c1 konsentrasi akhir MO 
(pada selang waktu, t) setelah proses fotokatalitik. 






Cahaya Tak Tampak 
(lux) 
0 – 60 155 170 
60 – 120 154 169 
120 – 180 153 168 
 
 Data absorbansi UV-Vis methyl orange, 







0 0,340 6,304 0,00 
60 0,010 0,155 97,54 
120 0,002 0,0023 99,96 

















0 0,248 4,587 0,00 
60 0,180 3,308 27,88 
120 0,132 2,424 47,16 
180 0,085 1,540 66,43 
 







0 0,248 4,587 0,00 
60 0,188 3,472 24,31 
120 0,142 2,615 42,99 
180 0,097 1,773 61,35 
 







0 0,251 4,638 0,00 
60 0,219 4,034 13,02 
120 0,203 3,749 19,17 
180 0,159 2,920 37,04 
 







0 0,271 5,012 0,00 
60 0,265 4,901 2,21 
120 0,262 4,842 3,39 





   
 







0 0,251 4,639 0,00 
60 0,227 4,187 9,74 
120 0,175 3,227 30,44 
180 0,127 2,329 49,80 
 







0 0,251 4,639 0,00 
60 0,175 3,221 30,57 
120 0,138 2,539 45,27 
180 0,080 1,455 68,64 
 







0 0,251 4,639 0,00 
60 0,180 3,318 28,48 
120 0,114 2,086 55,03 
180 0,059 1,055 77,26 
 







0 0,352 6,552 0,00 
60 0,298 5,508 15,55 
120 0,206 3,794 41,83 














0 0,302 5,588 0,00 
60 0,285 5,280 5,51 
120 0,208 3,832 31,42 
180 0,182 3,359 39,89 
 
 
Lampiran H. Hasil Uji X-Ray Diffraction (XRD) 
 Sampel 600 ºC 
Report  
Created on:   2/22/2021 1:46:18 PM  
Operator:   UB  
File  
File name:  C:\XRD Data\Konsumen\Data XRD konsumen - 2021\Februari 
2021\22022021\22022021-1\Sampel C (600 C).xrdml  
Checksum:   D399B87B5EDA3D4E49B1524DA3F17C37  
File size (bytes):  23801  
Time stamp  
Started:   2/22/2021 12:01:36 PM  
Finished:   2/22/2021 12:08:15 PM  
Total time (h:m:s):  00:06:39  
Measurement type  
Single scan  
Used wavelength 
Intended  
wavelength type:  Kα1 
Kα1 (Å):   1.540598  
Kα2 (Å):   1.544426  
Kα2/Kα1 intensity  0.50 
ratio:    
65 
 
   
 
Kα (Å):   1.541874  
Kβ (Å):   1.392250 
Diffracted beam path  
Radius (mm):  240.0  
Anti-scatter slit  
Name:   AS slit 5.5 mm (X'Celerator)  
Type:   Fixed  
Height (mm):  5.50  
Detector  
Name:   X'Celerator Scientific  
Type:   RTMS detector  
PHD - Lower level 40.5 
(%):  
PHD - Upper level  79.0 
(%):  
Mode:   Scanning  
Active length (°):  2.122 
Scan  
Start time stamp:  2/22/2021 12:01:36 PM  
End time stamp:  2/22/2021 12:08:15 PM  
Scan axis:   Gonio  
Scan range (°):   10.0000 - 89.9968  
Start position (°):   10.0084   
End position (°):   89.9885   
Step size (°):    0.0167  
No. of points:   4787  
Scan mode:   Continuous  
Phi (°):   137.1  





























25.3041 3355.37 0.1171 3.51978 100.00 
33.1573 409.22 0.0669 2.70190 12.20 
35.6550 241.97 0.1338 2.51815 7.21 
36.9945 246.11 0.2676 2.42999 7.33 
37.8219 871.96 0.2676 2.37871 25.99 
38.6018 245.89 0.2007 2.33243 7.33 
40.9137 72.34 0.2007 2.20581 2.16 
48.0767 1051.76 0.3346 1.89257 31.35 
49.4847 64.87 0.4015 1.84197 1.93 
53.7908 622.18 0.2856 1.70283 18.54 
54.0613 742.71 0.1632 1.69916 22.14 
55.0052 640.31 0.2040 1.66808 19.08 
62.7439 472.10 0.6528 1.47966 14.07 
64.0571 56.76 0.4896 1.45246 1.69 
68.8372 188.91 0.5712 1.36279 5.63 
70.3310 197.03 0.4896 1.33746 5.87 
75.1794 292.37 0.3672 1.26278 8.71 









Visible Ref.Code Score Compound 
Name 






0.000 1.041 Ti O2 
 
Global Parameters 
Number of used phases 0 
Number of variables 0 
Number of constraints 0 
Zero shift/ °2Theta 0.000000 
Specimen displacement/ mm  0.000000 
Specimen Packing Factor 0.000000 
Profile function Pseudo Voigt 
Background Polynomial 
R (expected)/ % 0.00000 
R (profile)/ % 0.00000 
R (weighted profile)/ % 0.00000 
GOF 0.00000 
d-statistic 0.00000 
U standard 0.000000 
V standard 0.000000 
W standard 0.010000 
TCH U Left 0.000000 
TCH V Left 0.000000 
TCH W Left 0.010000 
TCH Z Left 0.000000 
TCH X Left 0.000000 
TCH Y Left 0.000000 
TCH U Right 0.000000 
TCH V Right 0.000000 
TCH W Right 0.010000 
TCH Z Right 0.000000 
TCH X Right 0.000000 





Asymmetry Type No Asymmetry Function 
Asymmetry 1 0.025000 
Asymmetry 2 0.025000 
Use shape function No 
Shape 1 Left 0.600000 
Shape 2 Left 0.000000 
Shape 3 Left 0.000000 
Shape 1 Right 0.600000 
Shape 2 Right 0.000000 
Shape 3 Right 0.000000 
K a1/a2 intensity ratio 0.500000 
K alpha/beta intensity ratio 0.000000 
Crystal Shape Factor K 1.0000 
Instrumental FWHM Curve Type Caglioti function 
Instr. Gauss Curve Coefficient A 0.0045(5) 
Instr. Gauss Curve Coefficient B -0.0032(9) 
Instr. Gauss Curve Coefficient C 0.0046(3) 
Instr. Lorentz Curve Coefficient A 0.0062(7) 
Instr. Lorentz Curve Coefficient B -0.004(1) 






   
 
 Sampel 400 ºC 
Report  
Created on:   2/22/2021 1:46:01 PM  
Operator:   UB  
File  
File name:  C:\XRD Data\Konsumen\Data XRD konsumen - 2021\Februari 
2021\22022021\22022021-1\Sampel B (400 C).xrdml  
Checksum:   13D0A08475D444CC919FCAA47498867D  
File size (bytes):  23795  
Time stamp  
Started:   2/22/2021 11:40:19 AM  
Finished:   2/22/2021 11:46:59 AM  
Total time (h:m:s):  00:06:40  
Measurement type  
Single scan  
Used wavelength 
Intended   Kα1 
wavelength type: 
Kα1 (Å):   1.540598  
Kα2 (Å):   1.544426  
Kα2/Kα1   0.50 
intensity ratio:    
Kα (Å):   1.541874  
Kβ (Å):   1.392250 
Diffracted beam path  
Radius (mm):  240.0  
Anti-scatter slit  
Name:   AS slit 5.5 mm (X'Celerator)  
Type:   Fixed  
Height (mm):  5.50  
Detector  





Type:   RTMS detector  
PHD - Lower level 40.5   
(%):  
PHD - Upper level  79.0 
(%):  
Mode:   Scanning  
Active length (°):  2.122 
Scan  
Start time stamp:  2/22/2021 11:40:19 AM  
End time stamp:  2/22/2021 11:46:59 AM  
Scan axis:   Gonio  
Scan range (°):   10.0000 - 89.9968  
Start position (°):   10.0084  
End position (°):   89.9885   
Step size (°):     0.0167  
No. of points:   4787  
Scan mode:   Continuous  
Phi (°):   106.9  

















   
 
Peak List 








25.4371 2090.94 0.5353 3.50168 100.00 
33.1589 305.34 0.1673 2.70178 14.60 
35.6160 232.05 0.2007 2.52082 11.10 
37.8968 715.28 0.2676 2.37419 34.21 
40.8562 76.11 0.2007 2.20879 3.64 
48.1176 701.02 0.7360 1.89106 33.53 
49.4870 80.13 0.2007 1.84189 3.83 
54.0412 625.58 0.2342 1.69694 29.92 
55.2197 395.14 0.6691 1.66348 18.90 
62.5735 406.90 0.4015 1.48451 19.46 
68.8474 131.73 0.5353 1.36375 6.30 
70.3720 125.09 0.8029 1.33789 5.98 
75.4063 202.51 0.7360 1.26059 9.68 
82.6463 129.32 0.9368 1.16755 6.18 
 
Pattern List  










0.000 1.022 Ti O2 
 
Global Parameters 
Number of used phases 0 
Number of variables 0 
Number of constraints 0 
Zero shift/ °2Theta 0.000000 
Specimen displacement/ mm  0.000000 
Specimen Packing Factor 0.000000 






R (expected)/ % 0.00000 
R (profile)/ % 0.00000 
R (weighted profile)/ % 0.00000 
GOF 0.00000 
d-statistic 0.00000 
U standard 0.000000 
V standard 0.000000 
W standard 0.010000 
TCH U Left 0.000000 
TCH V Left 0.000000 
TCH W Left 0.010000 
TCH Z Left 0.000000 
TCH X Left 0.000000 
TCH Y Left 0.000000 
TCH U Right 0.000000 
TCH V Right 0.000000 
TCH W Right           0.010000 
TCH Z Right 0.000000 
TCH X Right 0.000000 
TCH Y Right 0.000000 
Asymmetry Type No Asymmetry Function 
Asymmetry 1 0.025000 
Asymmetry 2 0.025000 
Use shape function No 
Shape 1 Left 0.600000 
Shape 2 Left 0.000000 
Shape 3 Left 0.000000 
Shape 1 Right 0.600000 
Shape 2 Right 0.000000 
Shape 3 Right 0.000000 
K a1/a2 intensity ratio 0.500000 
K alpha/beta intensity ratio 0.000000 
Crystal Shape Factor K 1.0000 
Instrumental FWHM Curve Type Caglioti function 
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Instr. Gauss Curve Coefficient A 0.0045(5) 
Instr. Gauss Curve Coefficient B -0.0032(9) 
Instr. Gauss Curve Coefficient C 0.0046(3) 
Instr. Lorentz Curve Coefficient A 0.0062(7) 
Instr. Lorentz Curve Coefficient B -0.004(1) 

































 Sampel 200 ºC 
Report  
Created on:   2/22/2021 1:45:41 PM  
Operator:   UB  
File  
File name:  C:\XRD Data\Konsumen\Data XRD konsumen - 2021\Februari 
2021\22022021\22022021-1\Sampel A (200 C).xrdml  
Checksum:   C4B44078C2FFE2354CDDD17BD9C7958D  
File size (bytes):  23852  
Time stamp  
Started:   2/22/2021 11:21:07 AM  
Finished:   2/22/2021 11:27:48 AM  
Total time (h:m:s):  00:06:41  
Measurement type  
Single scan  
Used wavelength 
Intended   Kα1 
wavelength type: 
Kα1 (Å):   1.540598  
Kα2 (Å):   1.544426  
Kα2/Kα1  0.50 
intensity ratio:   
Kα (Å):   1.541874  
Kβ (Å):   1.392250 
Diffracted beam path  
Radius (mm):  240.0  
Anti-scatter slit  
Name:  AS slit 5.5 mm (X'Celerator)  
Type:   Fixed  
Height (mm):  5.50  
Detector Name:  X'Celerator Scientific  
Type:   RTMS detector  
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PHD - Lower level 40.5  
(%): 
PHD - Upper level  79.0 
(%):  
Mode:   Scanning  
Active length (°):  2.122 
Scan  
Start time stamp:  2/22/2021 11:21:07 AM  
End time stamp:  2/22/2021 11:27:48 AM  
Scan axis:   Gonio  
Scan range (°):   10.0000 - 89.9968  
Start position (°):   10.0084   
End position (°):   89.9885   
Step size (°):     0.0167  
No. of points:   4787  
Scan mode:   Continuous  
Phi (°):     0.0  





























24.1490 405.89 0.0836 3.68546 30.69 
25.3284 1322.47 0.3011 3.51647 100.00 
33.1557 1013.48 0.0836 2.70203 76.64 
35.6312 713.66 0.0669 2.51978 53.96 
37.8509 518.32 0.4684 2.37696 39.19 
40.8668 256.25 0.0669 2.20824 19.38 
48.1014 392.41 0.7360 1.89166 29.67 
49.4701 393.21 0.0669 1.84248 29.73 
54.0666 793.85 0.0669 1.69620 60.03 
55.0304 237.18 0.4015 1.66875 17.93 
57.5732 77.07 0.2007 1.60095 5.83 
62.4330 492.98 0.0612 1.48628 37.28 
63.9966 292.23 0.0612 1.45369 22.10 
68.8104 85.71 0.4015 1.36439 6.48 
70.1820 65.55 0.8029 1.34105 4.96 
72.0510 52.02 0.4015 1.31079 3.93 
 
Pattern List 
















Number of used phases 0 
Number of variables 0 
Number of constraints 0 
Zero shift/ °2Theta 0.000000 
Specimen displacement/ mm  0.000000 
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Specimen Packing Factor 0.000000 
Profile function Pseudo Voigt 
Background Polynomial 
R (expected)/ % 0.00000 
R (profile)/ % 0.00000 
R (weighted profile)/ % 0.00000 
GOF 0.00000 
d-statistic 0.00000 
U standard 0.000000 
V standard 0.000000 
W standard 0.010000 
TCH U Left 0.000000 
TCH V Left 0.000000 
TCH W Left 0.010000 
TCH Z Left 0.000000 
TCH X Left 0.000000 
TCH Y Left 0.000000 
TCH U Right 0.000000 
TCH V Right 0.000000 
TCH W Right 0.010000 
TCH Z Right 0.000000 
TCH X Right 0.000000 
TCH Y Right 0.000000 
Asymmetry Type No Asymmetry Function 
Asymmetry 1 0.025000 
Asymmetry 2 0.025000 
Use shape function No 
Shape 1 Left 0.600000 
Shape 2 Left 0.000000 
Shape 3 Left 0.000000 
Shape 1 Right 0.600000 
Shape 2 Right 0.000000 
Shape 3 Right 0.000000 





K alpha/beta intensity ratio 0.000000 
Crystal Shape Factor K 1.0000 
Instrumental FWHM Curve Type Caglioti function 
Instr. Gauss Curve Coefficient A 0.0045(5) 
Instr. Gauss Curve Coefficient B -0.0032(9) 
Instr. Gauss Curve Coefficient C 0.0046(3) 
Instr. Lorentz Curve Coefficient A 0.0062(7) 
Instr. Lorentz Curve Coefficient B -0.004(1) 




























   
 
Lampiran I. Hasil Interpretasi Data XRD  




































































   
 





































Lampiran J. Perhitungan Crystallite Size  
Besarnya crystallite size  komposit TiO2/Fe2O3 dapat dihitung berdasarkan Debye-
Scherrer’s Equation sesuai persamaan 4.1, 
 D =  
      
     
          
Dimana:  
D : ukuran kristal suatu material (nm) 
λ : panjang gelombang difraksi sinar-X (Å)  
θ : setengah sudut difraksi (º) 
β  : full width at half maximum (rad)   
 
 Perhitungan Ukuran Kristal pada Variabel 400 ºC 















25.4371 0,9754 0,5353 0,0094 0,0091 1,3865 15,21 
33.1589 0,9584 0,1673 0,0029 0,0028 1,3865 49,52 
35.6160 0,9521 0,2007 0,0035 0,0033 1,3865 41,55 
37.8968 0,9458 0,2676 0,0047 0,0044 1,3865 31,38 
40.8562 0,9371 0,2007 0,0035 0,0033 1,3865 42,44 
48.1176 0,9131 0,7360 0,0129 0,0117 1,3865 11,81 
49.4870 0,9082 0,2007 0,0035 0,0032 1,3865 43,56 
54.0412 0,8908 0,2342 0,0041 0,0036 1,3865 38,06 
55.2197 0,8861 0,6691 0,0117 0,0104 1,3865 13,39 
62.5735 0,8546 0,4015 0,007 0,0059 1,3865 23,14 
68.8474 0,8249 0,5353 0,0094 0,0077 1,3865 17,98 
70.372 0,8173 0,8029 0,014 0,0115 1,3865 12,1 
75.4063 0,7912 0,736 0,0129 0,0102 1,3865 13,64 







   
 
 Perhitungan Ukuran Kristal pada Variabel 600 ºC 















25.3041 0,9757 0,1171 0,002 0,0019 1,3865 69,5 
33.1573 0,9584 0,0669 0,0012 0,0011 1,3865 123,85 
35.6550 0,952 0,1338 0,0023 0,0022 1,3865 62,34 
36.9945 0,9483 0,2676 0,0046 0,0044 1,3865 31,29 
37.8219 0,9460 0,2676 0,0046 0,0044 1,3865 31,37 
38.6018 0,9438 0,2007 0,0035 0,0033 1,3865 41,92 
40.9137 0,9369 0,2007 0,0035 0,0032 1,3865 42,23 
48.0767 0,9133 0,3346 0,0058 0,0053 1,3865 25,99 
49.4847 0,9082 0,4015 0,007 0,0064 1,3865 21,78 
53.7908 0,8918 0,2856 0,005 0,0044 1,3865 31,18 
54.0613 0,8908 0,1632 0,0029 0,0025 1,3865 54,62 
55.0052 0,887 0,204 0,0035 0,032 1,3865 43,89 
62.7439 0,8538 0,6528 0,0114 0,0097 1,3865 14,25 
64.0571 0,8478 0,4896 0,0086 0,0072 1,3865 19,13 
68.8372 0,8249 0,5712 0,0098 0,0082 1,3865 16,85 
70.3310 0,8175 0,4896 0,0086 0,007 1,3865 19,84 
75.1794 0,7924 0,3672 0,0064 0,0051 1,3865 27,91 
















Lampiran K. Perhitungan Persebaran Persen Fase TiO2 
Dalam penelitian ini, hasil analisa X-Ray Diffraction (XRD) juga digunakan dalam 
penentuan persebaran persentase fase TiO2 dengan persamaan sebagai berikut: 
Persen (%) Fase Rutil = 
  
          
 ,  
Ir merupakan intensitas pada puncak tertinggi fase rutil pada bidang 101. Sementara itu, Ia 
merupakan harga intensitas tertinggi untuk fase anatas pada bidang 110. 
 Persen Fase TiO2 Variabel 400 ºC 
Data: 
Ia : 2090, 94  
Ir : 625,58  
Maka, 
Persen (%) Fase Rutil  = 
  
          
        ,  
% Rutil  = 
      
       (             )
         
% Rutil  = 27,22% 
Dikarenakan dalam analisis pola difraksi hanya terdapat dua fase dalam 
sintesis komposit TiO2, sehingga: 
Persen (%) Fase Anatas  = 100% - % Rutil 
 % Anatas  = 100% - 27,22% 
 % Anatas  = 72,78 
 Persen Fase TiO2 Variabel 400 ºC 
Data: 
Ia : 3355,37  
Ir : 742,71  
Maka, 
Persen (%) Fase Rutil  = 
  
          
        ,  
% Rutil  = 
      
       (             )
         
% Rutil  = 21,67% 
Dikarenakan dalam analisis pola difraksi hanya terdapat dua fase dalam 
sintesis komposit TiO2, sehingga: 
Persen (%) Fase Anatas  = 100% - % Rutil 
 % Anatas  = 100% - 21,67% 
 % Anatas  = 78,33% 
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Lampiran L. Hasil Uji Diffuse Reflectance Spectroscopy (DRS) 


























Gambar L.2 Perhitungan Data DRS Menggunakan Tauc’s Plot dan Fungsi  














































Gambar L.4 Perhitungan Data DRS Menggunakan Tauc’s Plot dan Fungsi  








   
 




































Gambar L.6 Perhitungan Data DRS Menggunakan Tauc’s Plot dan Fungsi  














































Gambar L.8 Perhitungan Data DRS Menggunakan Tauc’s Plot dan Fungsi  









   
 
Lampiran M. Perhitungan Panjang Gelombang Komposit TiO2/Fe2O3  
 Variabel 0% - 600 ºC 
Perhitungan besarnya nilai panjang gelombang pada penelitian ini 
digunakan untuk mengetahui daerah serapan cahaya pada suatu variabel komposit 
TiO2/Fe2O3. Panjang gelombang (λ) dihitung menggunakan persamaan Teori 
Kuantum Planck: 
E   = 
      
 
 
3,35 eV=  
                                
 
 
λ   =   3,703 x 10
-7
 m 
λ   =   370,3 nm  
 
 Variabel 1% - 600 ºC 
E   = 
      
 
 
3,28 eV=  
                                
 
 
λ   =   3,782 x 10
-7
 m 
λ   =   378,2 nm 
 Variabel 2% - 600 ºC 
E   = 
      
 
 
3,24 eV=  
                                
 
 
λ   =   3,829 x 10
-7
 m 
λ   =   382,9 nm 
 
 Variabel 3% - 600 ºC 
E   = 
      
 
 
2,96 eV=  
                                
 
 
λ   =   4,191 x 10
-7
 m 



























































































     (b) 
Gambar N.4 (a) Overview Persebaran Unsur dan (b) Difaktogram 
   Elemental Mapping pada Komposit TiO2/Fe2O3 
 
Tabel N.1 Elemental Mapping TiO2/Fe2O3  
TiO2-Fe2O3     
Element Line Type Weight % Weight % Sigma Atomic % 
C K series 28.93 0.33 42.84 
O K series 41.96 0.39 46.63 
Ti K series 23.89 0.19 8.87 
Fe K series 5.21 0.09 1.66 

















   
 
Dokumentasi  













Pengadukan liquid phase 




















Homogenisasi liquid phase, 

































Contoh sampel komposit 

















Rangkaian alat pada proses 























































Larutan standar methyl 
orange di berbagai 
konsentrasi (ppm) pada 













Contoh sampel methyl 
orange sebagai hasil dari 


























Contoh sampel larutan MO 























































menggunakan digital light 















menggunakan digital light 
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